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OZET

Bu calismada seltloz hammaddesini igeren tekstil liflerinden, rejenere seliilozik
esasl liflerin 5 degisik tipi kullaniimistir. Bunlar konvansiyonel yénteme gére Uretilen,
Viskon ve Modal ile bunlara alternatif olan gevreyle dost, ekonomik, Gstiin mekanik ve
fiziksel 6zelliklere sahip, NMMO prosesi ile Uretilen Tencel Standart, Tencel A-100 ve
Lyocell LF'dir.

Deneylerde malzemenin lif formu ile g¢alisiimistir. Bu ¢alismada liflerin islem
gbérmemis ve yas-mekanik etkilerle fibrillestirilmis formlari kullaniimistir. Her iki formdaki
liflere; sirasiyla gekme testi, 24 saatlik siriinme testi, sirinme sonrasi tekrar gekme
testi uygulanmig, kopan ug ve lif ylizey goérintuleri icin SEM calismasi yapiimistir.

Yapilan deneylerde, liflerin her iki formunun kendi igindeki, kopma uzamasi-
strinme uzamas! ve kopma yukU-suriinme sonrasi kopma yikd degerleri ile her iki
form arasindaki bu degerler karsilastiriimali olarak incelenmistir.

Bu calismalar sonucunda fibrillesmenin liflerin ¢ekme, sirlinme, sirinme
sonucu gekme ve ylzey 6zellikleri Gzerinde 6nemli etkileri oldugu gézlemlenmistir. Bu
liflerin sahip oldugu merkez kabuk etkileri yapilan calismada elde edilen sonuglar
Uzerinde blyUk bir etkiye sahiptir.

Normal ve Sirinme sonrasi ¢ekme deneylerinde islem gérmemis lifler,
fibrillestirme islemi gdrmiis liflerden daha ¢ok uzama gdstermistir. islem gdérmemis ve
fibrillestirilmis liflerden en fazla kopma uzamasi gésteren lif Viskon'dur. Normal ¢ekme
deneyleri ve slriinme sonrasi ¢cekme deneyleri sonucunda en fazla kopma ylkine
sahip olan lif ise, islem gérmemis lif calismasinda Tencel Standart olurken fibrillesmis
lif calismasinda Tencel A-100'diir. islem gérmemis liflerin siiriinme sonrasi kopma
yUku degerleri azalirken, fibrillestirme islemi gérmis liflerden Tencel A-100 ve
Viskon’un kopma yikU degeri artmis, diger liflerin kopma yUkU degeri ise azalmigtir.

Sirinme deneylerinde islem gdérmemis liflerden en fazla siriinme gdsteren lif,
Viskon iken, fibrillestirilmis liflerden en fazla stirlinme gdsteren lif Modal'dir.

Cekme deneyleri sonucunda yapilan SEM calismalarindan liflerin  kopma
mekanizmalari tespit edilmistir. Selllozik esash lifler, fibrilsel ve tanelenerek kopma
mekanizmasi gosterirler. Buna goére, Viskon, Modal ve Tencel Standart lifleri
tanelenerek kopma mekanizmasi, Tencel A-100 ve Lyocell LF lifleri ise fibrilsel kopma

mekanizmasi géstermislerdir.

Anahtar Kelimeler: Rejenere Selllozik Lifler, Lyocell, Modal, Viskon, Sirinme

Davranigl, Kopma Mekanizmasi, Gekme Davranisi



ABSTRACT

In this study we used 5 different types of regenerated cellulosic fibers that
includes cellulose commodity. These fibers are ; Viscone and Modal which are
produced conventionaly and alternatively to them Tencel Standart, Tencel A-100 and
Lyocell LF fibers produced according to NMMO Process that are environment friendly,
economic, have superior mechanic and physical characteristics. In the experiments we
used the fiber form of the material. In this study we used the forms of the fibers which
are not processed and fibrillated with the age-mechanic effects. Creeping and along
24 hours testrite tests and after testrite test again creeping test are applied to the both
fiber forms respectively. After theese tests the SEM Process is applied for displaying
the broken edge and fiber surface images.During experiments, breaking extension-
creeping extension and breaking load-after creeping breaking load values of the both
forms of fibers are examined relatively for each forms of fibers. After these studies it is
examined that the fibrillation has significant effects on testrite, creeping, testrite
because of creeping and surface properties. Central skin effects of these fibers have so
important efficiency on the results of the study performed.

Normal fibers and the fibers which are not processed in the testrite experiments
after creeping perform more extension than the fibers which are exposed to fibrillation.
The fiber which performes the most breaking extension is the Viscone through the
fibers which are not processed and fibrillated. In the end of normal testrite experiments
and after creeping testrite experiments the fiber which has the most testrite load is the
Tencel Standart during the no process fiber study and the Tencel A-100 during the
fibrillated fiber study. While the breaking load values after creeping of the fibers which
are not processed decrease, the breaking values of the fibers Tencel A-100 and
Viscone which are fibrillated increase and the values of the other fibres decrease.

During the creeping experiments the fiber which performed the most amount of
creeping through the fibers that are not processed is the Viscone whereas the fiber
which performed the most amount of creeping is the Modal through the fibrillated fibers.

The breaking mechanisms of the fibers are achieved from the SEM studies that
are performed after testrite experiments. The cellulosic fibers exhibit fibril based and
granulated breaking mechanism. Accordingly the Viscone, Modal and Tencel Standart
fibers exhibit granulated breaking mechanism and the Tencel A-100 and Lyocell LF
fibers exhibit fibril based breaking mechanism.

Key Words: Regenerated Cellulosic Fibers, Lyocell, Modal, Viscone, Creep Test,
Fracture Mechanism, Testrite Test
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1. GIRiS

insanlarin refah ve kiiltiir seviyeleri yikseldikce daha iyi, daha konforlu
yasama isteklerinin artmasina bagl olarak daha kaliteli ve gesitli giyinme
istekleri de hizla artmakta ve dinyadaki kisi basina tiketilen lif miktari hizla
yukselmektedir. Diinya ntfusundaki artisa bagli olarak dogal liflerin Gretiminde
artis saglanamadigi icin ortaya c¢lkan bosluk insan yapimi liflerle
doldurulacakiir.

Dogada lif halinde bulunan pamuk, keten, kenevir, yln, ipek v.b. gibi lifler
dogal lifler olarak siniflandinlirken, dogal mevcut makromolekulli maddelerden
hareket ederek elde edilen insan yapimi lifler rejenere lifler olarak siniflandirilir.
Rejenere liflerden farkli olarak, makromolekulleri de insanlar tarafindan elde
edilen tam yapay lifler ise sentetik lifler olarak siniflandirilirlar. Temel tekstil
liflerinin siniflandinimasi $ekil 1.1°de gésterilmistir.

insan yapimi liflerin énemi her gegen giin artmakta ve bu grupta sentetik
liflerle, rejenere lifler basi cekmektedir. Rejenere lifler, dogada mevcut sellloz
ve protein maddelerinin lif seklinde yeniden yaratiimasi ile elde edildiginden,
yeniden yaratiimig lifler olarak da adlandirilirlar.

Bitkilerin hlicre duvarlarinda bulunan sekerin kesfinden binlerce yil 6nce
sellloz giyim veya yapi materyali igin bir enerji kaynagi olarak; pamuk, odun ve
diger bitki liflerinden alinarak kullanilirdi. insanlik tarihinin énemli bir pargasi
olan misir piramitleri bile selllozik materyaller tarafindan olusturulmuslardir.
Kimyasal bir ham materyal olarak sellloz vyaklasik 150 vyildan beri
kullaniimaktadir (Klemm ve ark. 2005).

Su anki gérlslere gbére en yaygin organik polimer selllozdur ve toplam
yillik biokUtle Uretiminin yaklasik 1,5.10" tonluk kismini kaplamaktadir. Seliiloz

prosesleri i¢cin odun hamuru neredeyse en 6nemli ham materyal kaynagidir. Bu
kaynak en fazla karton ve kagit Uretimi i¢in kullaniimaktadir. Yaklasik olarak
%2'lik kismi (2003 yilinda 3.2 milyon tona karsilik gelir.) rejenere sellloz lifleri
ve filmlerinin Gretimi igin kullanilirken bunun yani sira sellloz-ester ve sellloz-

eterin sentezi i¢in de kullaniimaktadir.
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Sekil 1.1 Tekstil Liflerinin Siniflandinlmas)



Endustriyel 6lgllerde, laminatlar, optik filmler, ingaat materyallerinde
yapistirici madde olarak, eczacilik alaninda, yiyecek koruyucu film olusumunda
ve kozmetik alaninda oldugu gibi, sellloz tUrevi Urlnlerin elde edilmesinde de
selllozdan yararlaniimaktadir (Klemm ve ark. 2005).

Sellloz diinya Uzerinde bulunan en bol dogal kaynaklardan biridir. Bu
kaynak, kendisinden elde edilen liflerin, plastiklerin, filmlerin arastirilmasina izin
vermektedir. Seldloz liflerinin tarihi 1860’1 yillarin sonlarina dayanmaktadir.
1860 sonlarinda ilk olarak rayon lifleri Courtaulds firmasi tarafindan
ticarilestirilmistir. Fakat rayon prosesi olarak adlandirilan bu proses ¢ekilebilen
bir solisyonun hazirlanmasi amaciyla selGlozun hidroksil gruplarinin bloke
edilmesi icin toksik kimyasallarin kullanimini icermesi nedeni ile bazi ekolojik
problemlere sebep olmustur. Selllozu yeniden ¢bzen yeni ¢dzlcUlerin icat
edilmesi icin pek cok tesebbilste bulunulmus ve bazi basarili sonuglar rapor
edilmigtir (Chae ve ark. 2002).

Nitrik asitle reaksiyon vasitasi ile sellloz nitratin olusumu ve ayni teknik
sentezle selllozun kimyasal modifikasyonu sonucu endustriyel Olgllerde ilk
yeni materyal olan celluloid isimli termoplastik materyal 1870 yilinda Hyatt
Manufacturing tarafindan tanitilmigtir. Bu da teknik Grlnler ve tekstiller igin
dogal selUlozun yerine odun selUlozuna dayali sentetik liflerin kullaniminin
artmasi olarak bilinmektedir. Buna ilk drnek olarak, sulu amonyak ve Bakir-2
hidroksitin bir karigsimi icinde sellloz solisyonundan lif ¢ekimi ile rejenere
sellloz flamentlerinin Gretimi verilebilir. Bunu takiben ginimuzde ise lif
dretiminde en 6nemli teknik proses olarak viskoz prosesi bilinmektedir (Klemm
ve ark. 2005).

Son zamanlarda ise selllozu dogrudan ¢6zen yeni solvent olarak N-
methyl morpholine N-oxide (NMMO) hidrat ortaya ¢ikmistir. Bu solvent 1994
yillinda Courtaulds firmasi tarafindan Tencel ticari ismi altinda yeni bir ticari
seltiloz lifi olan Lyocell lifinin Gretilmesinde énemli bir rol oynamistir. Bu proses
neredeyse tamamen geri dénlisebilme 6zelligi ve toksik karbon distilfitin yerine
toksik olmayan NMMO hidrat kullanimini icerdigi icin ¢evre agisindan oldukg¢a
avantajli olup cevreyle dost bir proses olarak nitelendiriimektedir. Courtaulds

firmasindan baska, lyocell prosesi ile lif Greten firmalar ve Grettikleri liflere



verdikleri isimlere gbre birka¢c 6rnek daha vermek gerekirse bu grup igerisine
Lenzing’in Lyocell ‘i, Akzo’nun Newcell’i ve Hanil’in Cocel’i dahil edilebilir (Chae
ve ark. 2002).

insan viicudu icin giyim rahathgini maksimum oranda saglamak tekstil
dranlerinin 6nemli bir fonksiyonudur. Giyim materyalleri yiksek nem tutma, nem
iletme ve temel olarak da kumas ile cilt arasinda sirekli bir 1s1 ve nem transferi
saglama 6zelligine sahip olmalidir. Temelde nem tasiyabilen lifler isi1 tutucu
olarak hareket ederler. Dahasi nem lif 6zelliklerini de degistirmektedir. Nemin
artmasi higroskopik liflerin sismesine sebep olur ve sellloz molekiilleri
arasindaki molekulller ici ve molekdller arasindaki hidrojen baglarinin
kopmasindan dolayi bu liflerin boyutlari degisir. Liflerin suyu icine emme gici
yalnizca yogunluk, sekil, dayanikhlik ve kristal yapi gibi fiziksel dzelliklerini degil
ayni zamanda lif-lif sGrtinmesi, dayanim, moddl ve kopma gerilmesi gibi
mekanik 6zelliklerini de degistirir. Bu gUclu etki liflerin genel davraniglarini ve
tekstil GrOnlerinin bitim proseslerini de etkilemektedir (Okubayashi ve ark.
2004).

N-methyl morpholine-N-oxide vasitasiyla koagulasyon yoluyla ¢6zilmuas
olan Lyocell lifi, pamukla kargilastirildiginda yuUksek kristaliniteye, fibrilsel
morfolojiye ve farkl karakteristik 6zelliklere sahip olan rejenere selllozik bir
liftir. Lif yapisi igindeki bir degisiklik nedeniyle lyocell lifleri icine su aldidi zaman
fibrilasyon meydana gelir. Selllozik lifler gibi suyu seven lif materyallerinde,
Ozellikle nem absorbsiyon mekanizmasi, bu sismeden dolayi liflerin yapisinin
degisiminde bir sureklilik gerektirdigi i¢in oldukca karisiktir. Yuksek miktarda su
emilmesi i¢ sicaklik degisimlerine neden olmaktadir. Belirli lif materyallerinin su
emme mekanizmalarini tanimlamak igin 1893’ten beri ¢esitli teoriler dnerilmis
ve modifiye edilmistir. Liflerin su alma mekanizmalari yavas ve hizli olmak
Uzere iki farkli kinetik proses seklinde tanimlanmistir. Asagidaki Sekil 1.2°de
direkt/indirekt su emme ve dig/i¢ lif ylzeyi amorf bolgelerin farkl tipleri ile bagli
olarak yavas ve hizli su emme haritasi vermistir. Su molekulleri kristalitler ve
bosluklarin i¢ ylazeyleri, amorf bdlgeler, dis ylzeyin hidroksil gruplari Gzerine
dogrudan alinir. ilave olarak su molekiilleri dogrudan life baglanan su

molekillerinede baglanabilir. Amorf bdlgeler ve dis ylzey Uzerine su



molekdillerinin direk emilmesi hizli olurken, kristalin ve i¢ ylzey Uzerine su
molekullerinin indirek emilmesi digerine nazaran yavas olmaktadir (Okubayashi
ve ark. 2004).
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Sekil 1.2 Direkt/indirekt Sorpsiyon ve Dig/i¢ Lif Yiizeyi Amorf Bolgelerin Farkli
Tipleri ile Bagh Olarak Yavas ve Hizli Emme Haritasi (Okubayashi ve ark.
2004).



2. KAYNAK ARASTIRMASI

2.1 Seliloz Lifinin Tanimi, Elde Edilmesi ve Tlrevleri

1838 yilinda bir Fransiz kimyaci olan Anselme Payen, ether, alkol ve su
ile cilkarma sonrasi, asit ve amonyak ile cesitli bitkilere yapilan uygulamalar
sonucunda geriye kalan kalintinin lifli, dayanikli, suda erimeyen bir kat
oldugunu tanimlamigtir. Anselme Payen nisastali (kolali) izomerik gézlemler ve
elementer analizler yardimiyla bu yapinin molekuiler formtlasyonunun CgH100s
oldugunu belirtmistir. Payenin c¢alismalari Gzerine Fransiz akademisinin 1839
yilindaki bir bildirisinde ilk olarak bu bitki 6gesi i¢in “selllloz” terimi kullaniimigtir
(Klemm ve ark. 2005).

2.1.1 Selllozun Elde Edildigi Kaynaklar

Selllloz diinyada dogal olarak bulunan en bol materyallerden biridir. Bu
bolluk, selllozun kullanildigi ¢esitli alanlarda, yapisinin ve mekanik 6zelliklerinin
incelenmesine rahatlikla izin vermektedir (Eichhorn 2004). Genel olarak seliiloz;
bitki dokularinin tim odunsu kisimlarinda, kismi olarak sap ve gdvdelerinde,
bitkilerin koruyucu htcre duvarlari icinde ayrica kismi olarak da bakteri, algea
ve fungilerde bulunmaktadir (Klemm ve ark. 2005- O’Sullivan 1997 ). Odundaki
sellloz guglendiriimis bir lif kompoziti pargasi formundadir. Bu kompozit
yapidaki sellloz molekdl zincirleri yapistirict ve o6rtici olarak ifade edilen,
hidrophobik lignin tarafindan bir arada tutulan ve korunan fibriller iginde
dizenlenmistir(Anonim 2).

Sekil 2.1’de gUnUmizde selllozun elde edildigi doért farkli yol
gOsterilmistir. En baskin yol olarak tanimlanan ise, bitkilerden selllozun elde
edilmesidir. Pamuktan nerdeyse saf halde sellloz elde edilirken, bunun aksine
odun seliilozu; lignin ve diger polisakkaritler ile bir dogal kompozit materyal
formundadir. Bu nedenle odun selllozu buydk 6élcide kimyasal hamurlagsma,
ayirma ve arindirma prosesi ile izole edilmektedir. Bitliklerden ayr olarak

bakteri, fungi ve algealar da seliiloz Uretir. Onlarin spesifik supromolekiler



yapilarindan dolayr bu selliloz formlar siklikla selUlozun kristalinitesi,
reaktivitesi gibi yapisi Uzerine yapilan arastirmalar igin bir model maddesi olarak
kullaniminin yani sira biomateryaller ve yeni materyallerin geligsimi icin de
kullanilirlar. Son yillarda yapilan énemli gelismelere ilave olarak vitro olarak

selllozun sentezi vurgulanabilir (Klemm ve ark. 2005).
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Sekil 2.1 Selllozu Elde Etme Yollari (Klemm ve ark. 2005).

Tam bitkiler icinde iskelet kompanenti olarak sellloz hidcresel bir
hiyerarsik yapi iginde organize edilmistir. Kombinasyona eslik eden maddeler
hemisellloz, lignin ve pektin'dir. Bu yapi; yin, pamuk, keten gibi dogal
kompozit materyallerin olaganustu 6zellikleri Gzerine yol gdstericidir.

Selllozun kimyasal yapisi ilk olarak Haworth tarafindan tanitilmigtir.
Meyer ve Mark tarafindan X-iginlar diffraksiyon ve kimyasal kanitlarla bu
tanitim dogrulanmistir (Cuculo ve ark. 2000).

Hermann Staudinger’in c¢alismalari énciliginde selllozun polimerik
yapisi bir miktar agiklanabilmistir. Hermann Staudinger selllozun asetilasyonu
ve diaseltilasyonundan onun yapisinin sadece D-glikoz birimlerinin tamamindan
ibaret olmadigini farketmistir. Dahasi glikoz birimlerinden olusan uzun molekal
zincirlerinin birbirlerine kovalent baglarla baglandigini bulmustur. Genel olarak

sellloz bir monosakkarit olan D(+) glikozun, halkali B glikoz formunun g¢ok



sayida birbiri ile birlesmesinden meydana gelmis bir polisakkarittir ( Klemm ve
ark. 2005).
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O-{+)-glucose

Sekil 2.2 D(+) Glikoz Yapisi (Hockenberger 2004)

Farkli kosullarda kristallesmis glikozun, polarize 15131 saptirma agisi
6lguldaginde 2 farkli sekilde dizenlenmig oldugu gbézlenmis olup birbiri ile optik
izomer olan bu yapiya a ve B glikoz denilmektedir. Sellloz B baglar ile
karakterize edilir ve bu B baglari sindiotaktik polimer verir. Nisastay1 gésteren a
baglar ise isotaktik polimer verir. Sellloz uzun bir zincir konfiglirasyonuna
sahip iken nisasta icerigi olan amilaz sarmal bir yapi verir (Anonim2). Bu

yapilarin sematik gbsterimi asagidaki Sekil 2.3’de verilmigtir.
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Sekil 2.3 a ve 3 Glikoz Yapilari(Hockenberger 2004).



Sekil 2.3'deki B-D glikopiranoz molekdllerinin tekrarindan olusan bir
karbonhidrat olimer olarak, sellilozun molekiler vyapisi gosterilmektedir
(Klemm ve ark.2005). Burada dalsiz bir homopolisakkarit olan sellloz, (1 —4)
glikozit baglar tarafindan baglanmig B-D glikopiranoz birimlerinin karigimidir. Bu

piranoz halkalar, merkezi pozisyondaki hidroksil gruplar ile *C, zincir

konformasyonunda bulunur.

HO~— OH - . HO— OH " giﬁ_ﬂ o OH "
szt ool e ez

aH OH OH

Sekil 2.4 Seltlozun Molekil Yapisi(Klemm Dieter ve ark. 2005).

Bu Sekil 2.4’deki (1 —4) glikoz selllozun i¢indeki OH gruplari ve C,, C,
ve C,’'nin yerlesimi de gbsterilmigtir. CH,OH yan grubu da O,-C, ve
C, —Csbaglar ile goéreceli bir durumda bir gecis 6l¢cusi icinde dizenlenmigtir.
Yapidaki her 3 hidroksil grubuna anhidroglikoz (AGU) birimi denir (O’Sullivan
1997). Sellloz yapisinda bulunan, bir anhidroglikoz CUnitesinde 3 hidroksil
grubunun bulunmasi sonucunda, bu molekilin suda ¢6zinmesi kolaylasir.
Ancak sellilozun suda ¢6zinmesini engelleyen faktorler olarak molekul
zincirlerinin birbirlerine paralel olarak siralanmasi ve ayrica makromolekiller
arasinda da OH gruplarinin yardimi ile hidrojen képrulerinin kurulmus olmasi
ifade edilmektedir. Bbylece bloke edilmis olan hidroksil gruplarinin, hidrofil
etkenlikleri ortadan kaldirilmis olmaktadir. Sellloz polimeri, dallanmisg uzun
zincirler olusturur. Bu zincirler Gzerinde bulunan pirimer ve sekonder alkol
gruplar kargilikli etkileserek H - koprileri meydana getirirler (Hockenberger
2004). Asagidaki Sekil 2.5°’de molekuller arasi hidrojen baglarinin sematik

gOsterimi verilmigtir.
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OH

woane (] o HO 0 Q HO (Dot
HO O o HD 0 .
HCIH CHsCOH HCIH CHs0OH

Sekil 2.5 Sellloz Molekilleri Arasindaki Hidrojen Baglari (Hockenberger 2004)

Sellloz molekdlleri birbirlerine paralel sekilde dizenlemis ise yukarida
g6raldagu gibi H koprtleri olusturarak birbirlerine saglam bir sekilde baglanirlar.
Bu baglanmalar sonucunda kristalin bdlgeler olusur. Dogal selllozda kristalin
bélgelerin orani %70 ve rejenere sellloz da ise bu oran %35-40 arasinda
degismektedir.

Asetal oksijen koprdlerinin tercih edilen bag agilarini saglamak igin her
ikinci AGU halkasi bir dizlem icinde 180° déndlrtldr. Bu sekildeki 2 komsu
birimsel yapiya “disakkharit cellobias” adi verilmistir. Sellloz zinciri bir ucunda

D-glikoz biriminin C, —OH ve diger ucunda da C,—-OH aldehit grubunu

icermekte olup dengeli bir haldedir.

2.1.2 Sellilozun Polimerizasyon Derecesi

Teknik selllozlar, arindirma ve izolasyon isleminin bir sonucu olarak
beyazlatilmis odun hamuruna ilave olarak karbonil ve karboksil gruplarini da
icermektedir.

Selllozun acgik zincir uzunlugu igindeki AGU’nun sayisi sellllozun
polimerizasyon derecesini ifade etmektedir. Polimerizasyon derecesi ham
materyale yapilan uygulamalara, seliiloz lifinin kdkenine, elde edilis sekline
bagll olarak degisiklik gdstermektedir. Odun hamurunda polimerizasyon
derecesi 300-1700 arasinda iken diger bitki liflerinde polimerizasyon derecesi
800 -10000 arasinda olup bu degerler, yapilan uygulamalara bagl olarak



11

degisiklik gobstermektedir. Rejenere sellloz liflerinde ise polimerizasyon
derecesi 250 - 500 arasinda degisir (Klemm ve ark. 2005).

2.1.3 Seliilozun Genel i¢ Yapisi

Sellloz yan rijit bir zincir polimeri olup, selllozu meydana getiren uzun
zincirli yapi, diger molekul zincirlerine nazaran daha rijit, daha gugli molekuller
arasl guclere ve cok iyi simetrik konfigirasyona sahip bir zincirdir ve kristal
kabuk kafes yapisindadir. Molekiler yapiya sahip olan selllozun karakteristik
Ozellikleri arasinda, hidrofilik yapisi, kurdele yapisi, bozunabilme 6zelligi ve
yuksek reaktivite veren OH gruplan sayesinde genis kimyasal cesitlilik
verebilmesi sayilabilir.

Selllozun ¢ok biylUk uygulamalari ve biyolojik fonksiyonlari onun farkl lif
morfolojisi Uzerine dayanmaktadir. Bu morfolojik hiyerarsi elementer fibriller,
mikrofibriller ve mikrofibriler bantlar ile tanimlanabilir. Bu yapisal birimlerin
boyutlari;

Elementer fibriller icin 1,5-3,5 nm oraninda

Mikrofibriller igin 10 -30 nm oraninda ve

Mikrofibriler bantlar igin 100nm’nin Gzerindedir.

Gobzenek yapisi selllozun fibril marfolojisini tamamlayan 6énemli bir
yapidir. Bu vyapi, enzimatik degradasyon ve kimyasal reaksiyonlarda
faydalanmak i¢in oldukga 6énemlidir (Eichhor 2001). Tim dogal sellloz liflerinde,
molekuller yénlenmis 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 acisi ne kadar
klcUk ise bu degerler o kadar iyi olurken agi arttikga bu degerler olumsuzlasir.
Yan yana uzanan sellloz zincirleri birbirlerine yaklasip yodunlastiklar bélgede
kristalize olmus gibi gértnUrler ve bu bdlgenin yapisi sanki munferit paketler
varmig gibi bir gérinim kazanir. Selllozdaki elementer fibriller band seklinde

olup eni boyuna nazaran daha kigcik bir yapidadir. Buna gbére elementer
0
fibrillerinin eni 15-70 A arasinda degisirken 30 sellloz zincirinin bir araya

0
gelerek olusturduklarn mikrofibrillerin eni ise 100-400 A arasinda degdismektedir.
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Bunlari elektron mikroskobuyla 6zel yéntem uygulayarak gérmek mamkuinddr.

Mikrofibrillerin bir araya gelmesi sonucunda ise 100-3000 1(21 genisligindeki
mikrofibriler bantlar olugsmaktadir ki; bunlar iyi bir isik mikroskobunda goérulebilir.
Lif yapi taglarinin; elementer fibril, mikrofibril, mikrofibriler bantlarin, lif icerisinde
yerlesisleri de oldukga dizgundlr. Bu sekildeki oryantasyon dogal sellloz
liflerinden rami ve kenevir de en belirgin halde goérindrken, rejenere sellloz
liflerinde ise lif elementerlerinin oryantasyon derecesi, lif eldeleri sirasindaki
cekme (germe) derecesine bagl olarak buyudk farlihklar goésterir (Hockenberger
2004).

Selllloza dayali polimerler sinifinda dogal selliloz, rejenere selliloz ve
seltilozun kimyasal kokenli tirevleri yer almaktadir. Selllozun modifikasyonu
sonucu elde edilenler arasinda dogal ve rejenere selllozlar endUstride en

yaygin kullanim alani olanlardir (Eichhorn 2001).

Seii Seliloz
midez Inarganik Seliloz Rejenere Hiroliz Yapisinda
Feitler Berer Seliloz Olmayan
Esterer "
Uriinler
Seliloz Seliloz ChAC ‘shoz Fermanta
Feetatlar Siilfatlar Rayon Syon
Diger Seliloz Tl Lyaell
_ e e — B |
Etarer Fosfatlar Seliloz Tencel ane
kimyasal
Hidroksi Eil i
Seliloz
Hidraolsi
o S2liil02
Hidrafabik
adifiye
Seliloz Ber

Sekil 2.6 Selillozdan Tiiretilen Uriinler (Boluk,Y. 2005)



13

Nishikawa ve Ona X-iginlar diffaksiyon diyagramlarini kullanarak ilk
olarak yapidaki kristalin ve amorf bdlgeleri gézlemlemigtir. Herzag ve Jancke
dogada yaygin olarak bulunan ve farkli kaynaklardan alinan dogal seltlozun
ayni X-isinlari diffraksiyon Ornekleri verdigini gézlemlemiglerdir. Bu dogal
sellloz yapisi X- 1ginlari diffraksiyon c¢alismasi sonucunda “Sellloz-1” olarak
tanimlanmigtir. Meyer ve Misch tarafindan 6nerilen sellloz kafes yapisi daha
sonra Gardner ve Blackwell tarafindan modifiye edilmistir. GUnimuzde bu
modifiye edilmis kristal kafes yapisi kabul edilmigtir.

Bir kristal yapi, 3 dogrultuda atomlarin periyodik tekrari seklinde
tanimlanabilir. Kristal sistemlerde kafes sistemlerden bahsedilebilir. Asagidaki
Gizelge 2.1'de en ¢ok gorllen kafes yapi tipleri gdsterilmektedir.

Cizelge 2.1 Kristal Kafes Yapilari

Sistem Kafes Parametreleri
Triclinic azb#c a#PEEY0
Monoclinic azbzc o=y=90 , =90
Orthorhombic azbzc o=p=y=90
Tetragonal a=b#c a=R=y=90
IHexagonal a=b#c a=p=90, y=120
Rhombohedral (Trigonal) | a=b=c¢  o=p=y=9%0
Cubic a=b=c o=P=y=90

Kaynak:Hockenberger 2004 Yiksek Lisans ders notlari

Dogal seliiloz (pamuk, rami, odun sellllozu, v.b.) Sellloz-I kristal kafes
yapisinda bulunmaktadir. Seliloz-I' in yapisinin, paralel sellloz zincirinden
olusan kapali kafes formunda oldugu belirtilmistir (Cuculo ve ark. 2000.).

X-1ginlan diffraksiyon ¢alismalari sonucunda monoklinik birim hicre ile
tanimlanan Sellloz-I'in kristal yapisinda birim hicre iki kath vida formunda
burkulmus eksenli birbirine paralel iki sellloz zincirinden olusur. 1980’lerde C-
CP/MAS NMR spectroscopy kullanilarak yapilan incelemede seliloz

modifikasyonlarinda birbirleri boyunca uzanmis 7,ve I olmak Uzere iki farkli
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kristalin yapi ortaya g¢ikmistir. 7, /I, orani selilloz esasina bagl olarak degisir.

Elektron microbeam 1sin diffraksiyon ve x-isinlari ile netron diffraksiyon

kombinasyonu ile son zamanlarda yapilan incelemeler, seliilozun triclinik (7,)
ve monoklinik (I/,,) gibi iki farkli kristal yapinin karisimina sahip oldugunu
gostermistir (Klemm ve ark. 2005). Sekil 2.7-a'da I ;kristal yapisinin sematik

gbsterimi ve Sekil 2.7-b’de de bir birim hucrenin merkez zincirlerinin yandan

gbrandst verilmigtir.
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Sekil 2.7 Sellloz 1 ,Kristal Yapisinin $Sematik Gosterimi: a) a-b Yizeyi

Boyunca Birim Hicrenin Yansimasi b) (100) Kafes Yapisindaki Selllozun
Sematize Edilisi (Klemm ve ark. 2005).

Isi ve kimyasal uygulamalar vasitasiyla sellUloz farkh kristal yapilarina
(polymorphs) doénustirdlebilir. Selllozun bu kristal yapi tlrevleri Sellloz-I,
Sellloz-Il, Seluloz-ll;; Seltloz-Ill; ve Seluloz-1V,; Sellloz-1V, olarak
tanimlanmakta olup, Sekil 2.8'de gosterildigi gibi kendi i¢c dénisimlerine
sahiptirler (Cuculo ve ark.2000.- O’Sullivan 1997 ).
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Fejenaerasyon
Merserizasyon
Seldloz | _ Seldloz
NH?..:] NHgi“
—NHa g, —NH3g
Seltlaz Selaloz
=] 151
Seliloz Vi Seltloz M

Sekil 2.8 Selllozun Kristal Yapi Déntgtumleri (O’'Sullivan 1997)

Sellloz-I'in sodyum hidroksit gibi alkali soliisyon ile muamelesi sonucu
modifikasyonu saglanabilir. Uygulama sonrasi alkali kaldinldigi zaman yeni
yapinin  X-isinlart  diffraksiyon  6érnekleri  Sellloz-I'inkinden  farklihk
gOstermektedir. Bu modifiye edilmis olan sellloz, Sellloz-1l olarak

tanimlanmaktadir.

] [ Seliloz |

gl /\ " Sulu Seliloz

Sodyum Sellloz-|

X/ Seliloz-l

[~

Sekil 2.9 Alkalizasyon ve Rejenerasyon Boyunca Selllloz Modifikasyonunun X-
Isinlari Genis Aci Taramasi (Klemm ve ark. 2005).
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Hess ve Gundermann ise, Sellloz-I'e akiskan amonyak uygulamasi ve
su ile yikama islemi yaptiktan sonra yaptiklari x- i1sinlari diffraksiyon sonucunda
elde edilen 6rneklerin Seliloz-I'inkinden farkl oldugunu gérmdislerdir. Sonucta
bu amonyak uygulamasi yapilmis seliiloza Sellloz-11l adi verilmistir. Meyer ve
Badenhuizen adli arastirmacilar Seltloz-1I'nin formamid, su veya gliserol icinde
140°C-300°C arasindaki sicaklilarda isitilmasi sonucunda da yapinin Sellloz-

IV’e dénUstiguni bulmuslardir (Cuculo ve ark.2000.).

Amorf

.—r’/\

g 10 % 20 25 30
Difraction Acisi 28 (®)

Sekil 2.10 Selilloz Tirevlerinin X- isinlari Diffraksiyon Ornekleri (Cuculo ve
ark.2000.)
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Sellloz-Il olarak adlandirilan kristalin yapisina sahip olan rejenere
sellloz bir polar ¢6zicl icinde dogal selllozun eritiimesi ve bunu takiben yeni
bir kristal yapisinin elde edilmesi ile Uretilir. Sellloz-I lifleri dnemli él¢lide glcl
azaltici safsizliklarin pek ¢codunu yapisinda icerirken, rejenerasyon prosesi ile
¢ok iyi oryante olmus lifler Uretilebilir (Eichhorn 2001).

Sellloz-Il kristal yapisi rejenere ve merserize edilmis sellilozun kristal
yapisidir. Rejenere sellloz; sellloz eriyigi kaynagindan koagulasyon yoluyla
olusturulmus olup, Seliloz-Il yapisinda ve muhtemelen hem paralel hem de
anti-paralel molekdl zinciri icermektedir diye bilinmektedir. Merserizasyon
prosesi ise, sismeyi gerektirmektedir, fakat sellloz-| kristalleri ¢6zlmemekte ve
paralel zincir konfigirasyonunda anti-paralel zincir yapisina dénlsime izin
vermemektedir. Bundan dolay! da sellloz zincirleri paralel konfigiirasyonda kalir

ve kristal yapidaki degisim seltlozun tekrar Unitesinde bulunan C, etrafindaki

rotasyon ile saglanir. Sellloz-Ill yapisinin kafes yapisindaki degisimde yine

paralel seluloz zincirleri ile C, etrafindaki rotasyon ile olmaktadir. Seluloz-I en

sikigik paket kristal yapisina ve en yuksek sayida molekUller arasi hidrojen
baglarina sahiptir. Bunun ardindan Sellloz-ll daha acgik bir paket yapisina ve
daha dislk sayida H bag sayisina sahip olurken bunu da Sellloz-Ill takip
etmektedir. Isi veya kimyasallar vasitasiyla Seliiloz-1l ve Seliloz-I grubu iginde
ic dénisim ve Sellloz-1ll veya Sellloz-1I'den Sellloz-I'e déntsimi de
muimkandir. Hayashi ise, Selliloz-'den Seltloz-IIl;, ve IV, ayrica Selliloz-II'den
de Seliloz-Ill} ve 1V\/'ye dénlsim oldugunu ve bu Urlnlerden geriye dénlstim

yapildigini gézlemlemistir (Cuculo ve ark.2000.).
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CELLULOSE |

Sekil 2.11 Sellloz-I'in Molekdller Arasi Hidrojen Baglari ve Kafes Yapisi(Cuculo
ve ark.2000.).

CELLULOSE Il

Sekil 2.12 Sellloz -I'nin Molekulller Arasi Hidrojen Baglari ve Kafes Yapisi
(Cuculo ve ark.2000.).
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CELLULOSE I

Sekil 2.13 Sellloz -II’'Gn Molekuller Arasi Hidrojen Baglan ve Kafes Yapisi
(Cuculo ve ark.2000.).

Birim hiicrelerden yararlanilarak hesaplanmis olan Sellloz-II’ nin
yogunlugu 1,62gr/cm®tlr. Genellikle materyal %50’ den daha az bir kristalin
yaplya sahiptir. Sellloz-I" de molekdl zincirleri nerdeyse tam olarak uzanmigs bir
sekildedir. Molekll zincirleri levhaya benzer bir yapida a ekseni boyunca
molekdller arasi hidrojen baglari sayesinde birbirine baglanirlarken bu levhalar
ise b ekseni boyunca Van’der Waals kuvvetleri ile bir arada tutulurlar. Sellloz-
I'de ise, hidrojen baglarinin birbirlerine tutunmalari daha uzundur. Levhalarin
paketlenme stilleri iki farkli formda olur. Sellloz-I'de tim molekul zincirleri agisal
zincir boyunca paralel paketlenirken, Sellloz-II'de ise yakin levhalar i¢indeki
zincirlerin paketlenmesi anti paralel modda olmaktadir. Sakurada ve Matsua x-
isinlari diffraksiyon metodu ile Sellloz-l ve Seluloz-II'nin kristalinite modulund
belirlemek igin yaptiklar deneyler sonucunda sirasi ile Seluloz-| igin kristalinite
modulinin 130 GPa ve 120 GPa oldugunu ve Sellloz-1l i¢cin ise kristalinite
modulindn 90 GPa ve 106 GPa oldugunu ispatlamislardir. Blackwell yapisina
dayanarak Kroon Batenburg (ve ark.) hem Seliloz-I hem de Sellloz-1I'nin

elastik sabitini, molekuller i¢ci ve molekiller arasindaki hidrojen baglarini dikkate
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alarak hesaplamigtir. Onlarin yapmis oldugu hesaplamaya gére zincir eksenleri
boyunca Young modull Seliiloz-1 icin 136+ 6 GPa ve Sellloz-Il icin 89F 4 GPa
olarak bulunmustur. Northolt ise, ylUksek performansli aramid liflerininkine
benzer bir yapiya sahip iyi oryante olmus Sellloz-1l liflerinin yapilarini ve
deformasyon mekanizmalarini incelemigtir (Eichhorn 2001).

Selllozun kristal yapisinin calismalari ile ilgili temel teknik X- isinlari
diffraksiyon calismalari olup son zamanlarda Neutron diffraksiyon, Raman,
Infrared ve NMR spectroscopier yardimiyla da kistalinite tayini yapiimaktadir
(Eichhorn 2004).

2.2 Selliloz Esasli Rejenere Lifler

Selllozik esash lifler rayon lifleri ile Uretime baslayan ilk insan yapimi
lifler arasindadir. Selllozik lif Gretimi icin prosesler, selllozun polimer
zincirlerinin bozundurulmasiyla baglatiimistir. Rayon prosesinde sellloz ilk kez
¢Ozulebilir forma doénustiraimis olup, bir farkh kristalin form igersinde orijinal
seltloz molekuler yapisi rejenere edilmigtir.

Karakteristik polimer zincirindeki halka yapisiyla ve molekuller arasi
hidrojen baglarinin sonucu olarak, seltloz molekullerinin yari-rijit dogasi
selllozu sivi kristalin olugsum i¢in aday yapmistir. Bazi arastirmacilar, seltlozun
yari sivi kristalin 6zelligi ve selliloz molekdllerinin yar-rijit dogasinin
avantajindan vyararlanarak, seliloz c¢o6zeltisinden yiksek modulla lifler
olusturulabilecegini tahmin etmisler ve gerekli galismalarla hem yiksek modulli
hem de yiksek dayanimli lifler Gretebilmiglerdir (Cuculo ve ark. 2000).

Rayon lifleri dretimi sirasinda karsilasilan ¢evresel problemler,
aragtirmacilari gevreyle dost yeni insan yapimi liflerin tretimi ile ilgili calismalara
yOnlendirmistir. Yapilan calismalar sonucunda, organik bir ¢o6zelti iginde
selilozun dogrudan ¢6zllebildigi, ¢Ozeltiden c¢ekim prosesi ile selllozu
bozundurmaksizin Uretilebilen, ¢evreyle dost bir Uretim prosesine sahip yeni
rejenere selllozik lif olan Lyocell lifleri ve tarevleri bulunmustur. Sekil 2.14°de

rejenere sellloz liflerinden konvansiyonel ydnteme go6re Uretilen viskoz lifi
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dretimi ve yeni ydntem olan direk ¢ézme prensibine dayanan lyocell lifi Gretimi
sematik olarak verilmistir.

Dogada en bol bulunan bir materyal olan selllozun rejenerasyonuyla
elde edilen ve ” Rejenere Selllozik” basligl altinda toplanan sellloz esasli lifler,
selllozik liflerin GOretimlerinin  kolayligi, disitk yogunluga sahip olmalari,
iceriklerinde distk metal iyonlar bulunmasi gibi 6zel karakteristikleri ile karbon

lifleri icin en 6nemli éncilerden biri oldugu séylenebilir (Peng ve ark. 2003).
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Sekil 2.14 Rejenere Sellloz Tekniginin Proses Prensibi (Klemm ve ark. 2005)

Selllozdan elde edilen liflerle ilgili yapiimis olan bu genel agiklamadan
sonra bu calismada kullaniimig olan rejenere selllozik esasl lifler sinifindan,
Viskoz rayon lifleri, Modal lifleri, Lyocell lifleri ve tUrevlerinin Gretim prosesleri ve

genel Ozellikleri ile ilgili gerekli agiklamalar sirasiyla yapilacaktir.
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2.2.1 Viskon Lifi

ilk olarak ingiltere’de bulunan C.F. Cross, E.J. Bevan ve C. Beadle 1892
yihinda rayonun blyuk élctde gelistiriimesini saglamiglar ve ¢éziinmez yapidaki
seltlozun nitro seliiloz icinde ¢6zindiguni kesfetmislerdir. Sellloza ilk olarak
kostik soda ile daha sonra karbon distilfit ile muamele edilmis ve sulandiriimig
kostik soda iginde ¢6zulmis bir Grin elde edilmistir. Elde edilen bu viskozik
akigkan Cross, Bevan ve Beadle tarafindan “Viskoz” olarak adlandiriimigtir.

1904 yilinda Courtaulds Ltd. tarafinda viskoz prosesinin haklari satin
alinmis ve dinya rayon dretiminde pek ¢ok basarili metod, firma tarafinda
geligtirilmigtir.

1914’e kadar viskoz rayon lifleri Gretiminin neredeyse tamami kontind
filament olarak yapilirken, 1930 yillari boyunca kesikli rayon Gretim prosesi
hazirlanmistir.1940 yillarinda ise, kontind filament liflerinin kullanimi kadar
kesikli rayon lifleri kullanimi baglamistir.

Viskoz rayon yapimi igin ham materyal olarak ya pamuk linteri ya da
odun hamuru tdrevleri kullanilir (Cook 1993).

En fazla uygulanan rejenere sellloz lifi elde etme ydéntemi olan viskoz
yonteminin 6z0; linterler veya sellloz maddesinin kostik sodayla muamelesi
sonucu olugan sodyum selllozunu, karbondisulfid ile muamele edip sellloz-
ksantojenat haline dénlstirmeye dayanmaktadir. Selliloz-ksantojenat seyreltik
kostik soda igerisinde ¢ozilebilmekte olup, bu sekilde elde edilen ¢dzeltinin
dizelerden gegcirildikten sonra asitli bir banyoya sokulmasiyla, ¢ézilme sona

ermekte yani lifler katilasmaktadir (Tarakgioglu 2000.).

H  OH CH,OH
%) o 0
OH  H\H H,/H Y
HNH OH H
]
CH,OH H  OH )

Sekil 2.15 Viskoz Lifini Kimyasal Formula (Tarakgioglu 2000.).
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Rejenere sellloz lifi olan viskoz rayon lifinin eldesi su adimlardan

olusmaktadir.

2.2.1.1 Viskoz Rayon Lifinin Eldesi

Konvansiyonel lif Gretim prensibine dayali olarak Uretilen viskon liflerinin
dretimi, asagida maddeler halinde verilen islem asamalarinin gergeklestiriimesi
ile saglanmaktadir .

1) Alkali Sellloz Olusturulmasi

2) On Olgunlastirma

3) Sdlftrleme

4) Viskoz GCozeltisinin Hazirlanmasi
5) Ard olgunlastirma

6) Cekim

7) Yikama ve Kikurt Giderme

8) Agartma ve preperasyon

1. Alkali Selliloz Olusturulmasi

Viskoz rayon Uretiminde ilk adim alkali selllozun Uretimidir. Viskoz
dretiminde sellloz maddesi ile tabakalar halinde ya da elyaf halinde galisilir.
Selilloz hamuru tabakalari 2 V4 saat siiresince, sicakligi 16 °C civarinda olan
%18-19’luk kostik soda igerisine bastirilip iyice i1slatilir. Bu iglem sirasinda kostik
sodanin  bir kismi seliloz makromolekullerindeki hidroksil gruplariyla
sodyumselllozat (alkolat) olusturacak sekilde tepkimeye girerken, bir kismi
katima  (adisyon) GOrin0  seklinde  absorbtif  kuvvetlerle  sellloz
makromolekdllerine baglanmaktadir. Islatma igleminden sonra presleme iglemi

ile fazla selllozun uzaklastirilmasi saglanir. Seltloz maddesinin kostik soda ile
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muamelesi sonucu olusan Urine <<alkalisellloz>> denilmektedir. Elde edilen
alkali sellloz fazla suyun uzaklastirlmasindan sonra bir pargalayici iginde
ufalanarak toz kirintilari formuna getirilir. Elde edilen kirintilar bir giinden fazla
bir stre boyunca dinlendirmeye birakilir. Dinlenme prosesi boyunca, uzun
seliloz molekdlleri havanin oksijeni tarafindan baglanir ve uzun molekdl
zincirleri kisa molekduller halinde parcalanir (Cook 1993 — Tarakgioglu 2000).

i
|
OH Oha OH [13'C-5Na
{l"_H- --'l_‘H CH—CH
C5, A\
—0—CH TH— — —a—CH CH—
\CI-'.—D eH—0
CH, 04 CH,OH
Soda Selilloz Sodyum Seliloz Ksantat

Sekil2.16 Sodyum Sellloz Ksantat Olugsumu (Cook 1993).

2. On Olgunlastirma

Kuvvetli bazik ortamda sellloz makromolekulleri hava oksijenine kargi
hassastir ve 06zellikle sicaklik da ylksek ise, makromolekulller oksidatif ve
hidrolitik olarak pargalanmaya baglarlar. Bu durumdan lif eldesinde kullanilacak
seltloz makromolekullerinin kismen pargalanmasinin (ortalama polimerizasyon
derecesinin dismesinin) saglanmasinda faydalaniimaktadir.

Sellloz makromolekullerinin ortalama polimerizasyon derecesi 600-1200
civarinda olup, alkali seltloz eldesi sirasinda kisa makromolekulli B ve 6zellikle
y-sellloz kismi kostik sodayla ¢6zullp uzaklastigindan ortalama polimerizasyon
derecesi daha da artmaktadir. Bilindigi gibi polimer maddelerin belirli
konsantrasyonundaki ¢ézeltilerinin akiskanhgi, polimerizasyon derecesi arttik¢a
yUukselmektedir. Bu nedenle ortalama polimerizasyon derecesi 1000’in Ustlinde
olan sellloz makromolekdllerinden hareketle elde edilecek sellloz-ksantojenat

(viskoz) c¢Ozeltilerinin  kivamhhi@ini  (viskozitesini) dasdrmek igin, ¢bzeltinin
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konsantrasyonunu disik tutmak mimkinse de bu da ekonomik calisma sekli
olmamaktadir. Sonug¢ olarak, dizelerden fazla bir basing gerektirmeden
gegebilecek sellloz-ksantojenat ¢Ozeltisi  hazirlayabilmek igin, sellloz
makromolekdllerinin  ortalama polimerizasyon derecesinin  400'Gn altina

disUrtlmesi zorunlulugu ortaya ¢gikmaktadir.

Yalniz dizelerdeki deliklerin ¢aplarinin daha blyUk tutuldugu ve liflerin
gererek inceltildigi 6zel lif gekme ydntemlerinde, daha yiksek polimerizasyon
derecelerindeki (600-800) seliloz makromolekdlleri ile de c¢alismak muimkin

olmaktadir.

Alkali selllozu bekletmeye birakarak, ortalama polimerizasyon

derecesinin dismesinin saglanmasina <<6n olgunlastirma>> denilir.

On olgunlastirmada genellikle parcalanmis alkali sellllozu 20-24
°C’da 35-40 saat hava temasi ile bekletilir. Beklemeye polimerizasyon derecesi
350-400 oldugunda son verilir (Tarak¢ioglu 2000).

3. Silfurleme

On olgunlastirmadan gecmis alkali selilloz bundan sonraki adimda
karbonstilfir ile muamele edilerek, sellloz-ksantojenata déndstardlir. CS;

miktar selilozun %30-36’si kadar olmalidir.

/ =lla
Sel. OMa+ CSy ——* 5= Cm\
0.=el

Alkali Sellloz Sellloz-Ksantojenat

Karbondisulfid ile alkali sellloz arasinda meydana gelen reaksiyon
ekzotermiktir. Bu nedenle distan sogutarak 30° C’de muhafaza edilir. Reaksiyon

tamamlandikgca meydana gelen sellloz sodyum ksentojenat ortamda ¢6z0lUr.
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Bu tepkimeye genellikle karbonsalfirin kendisi degil, bunun
sodyumhidroksit ile olusturdugu bir ara Grin olan sodyumsulfitkarbonat
girmektedir.

=ha
(05a+ MaOH _"“S = — oH

/SNa /SNa
S=C + Sel.ONa ———*S=C +MalH
T 0OH 70 Sel

Tepkime dnce amorf boélgelerdeki sellloz makromolekdillerinin — ONa ve
— OH gruplarinin ksantojenat haline déntismesi seklinde baglamakta ve bunlarin
hepsi tepkimeye girebilmektedir (triksantogenat olusmasi). Zamanla H-
kdprulerinin kopmasiyla, kristalin bélgelere de nufuz edebilecek hale gelince
buralardaki makromolekiillerin —ONa ve OH gruplarn tepkimeye girmeye
baslamaktadirlar. Tepkime dogrudan CS, (veya sodyumsulftiokarbonat) ile
olusabilirse de, cogunlukla baslangicta amorf bolgelerde olusmus fazla
miktardaki ksantogenatlarin denge tepkimeleri Uzerinden kristalin bdlgelere
kaymasi seklinde olmaktadir. Bdylece birka¢ saat sonunda buitin sellloz
makromolekilleri ayni derecede esterlesmis (ksantogenat olusturmus) hale

gelmektedir.

Uygulamada her bir glikoz yapi tasi icin 0,70-0,75 mol CS, alinmaktadir.
Silfarleme sonucu ortalama subsitlisyon derecesi ise 0,5'dir. Karbonsulfirin
geri kalan kismi yan tepkimelere girmektedir. Bu yan tepkimeler igerisinde en
6nemlisi sodyumtritiokarbonat olugsmasidir. Bu Urinln turuncu-kahverengi rengi

sellloz-ksantogenatin sari-yesil rengini bastirmaktadir.

3C5 +BNadH ———————= MNa C5; + Na.C0; + 3H.0

Olusan sellloz-ksantojenat da dayaniksiz oldugundan, gerek stlfirleme
sirasinda, gerekse daha sonraki ¢6zme ve ard olgunlastirma sirasinda, c¢esitli
sekillerde tepkimeye girerek yan Grtnlerin olusmasina yol agmaktadir.
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Sha Sha
5:c< T +Sel.OH
0 Sel T ONa

Sha CMa

e

5= cé + NaOH ——— 5=C<{__ +NaSH+Sel OH
0 Sel OMa

=ha Sha

e

5:[:/ +MNasSH — S=Co + el OH
0 Sel Sha

Bu tepkimelerden de anlasilacagi gibi sulfGrlenmis alkalisellloz
substitiisyon derecesi 0,5 olan saf sellloz-ksantogenattan olusmamaktadir,
heterojen bir karisimdir. iglemler sirasinda CS, ortamdaki alkali ile de
reaksiyona girerek inorganik Kirlilikleri olusturmaktadir. Bu sellloz karigimina
karakteristik sari rengini vermektedir. Elde edilen ¢ozelti viskoz bir sividir. Bu
nedenle bu ¢dzeltiye viskoz ¢dzeltisi denir.(Tarakgioglu 2000 — Anonim1)

4. Viskoz Cozeltisinin Hazirlanmasi:

Sellloz ksantojenat esasinda saf suda ¢6zllebilmektedir, fakat bu
sekilde elde edilen ¢bzelti hidroliz nedeni ile ¢ok dayaniksiz oldugundan, lif
¢ekiminde kullanilmamaktadir. Lif ¢ekiminde kullanilabilecek viskoz ¢ozeltisi,
sellloz-ksantojenati 6zel karistirma ve yogurma donatimi  bulunan,
sogutulabilen  cihazlarda, seyreltik kostik soda icerisinde c¢Ozerek
hazirlanmaktadir. Cozeltiye %0,6 kadar tirk kirmizisi yagi konulursa ¢ézeltinin
homojenliginin saglanmasi daha iyi olmaktadir. Turuncu renkli ¢Ozeltiden

reaksiyona girmemis karbon silfiriin fazlasi vakumla uzaklastirilir. Uzerine
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karisimda %6,5 NaOH ve %7.,5 sellloz bulunacak sekilde seyrektik NaOH
cozeltisi eklenir.

Hazirlanan viskoz c¢6zeltisine mat iplik elde etmek isteniyor ise
matlastirici pigment olarak TiO, eklenir. Pigment miktari istenen matlik
derecesine goére ayarlanir. Bu asamada istenirse ayrica renkli pigmentler
eklenerek renkli viskoz iplikleri elde edilebilir (Tarak¢ioglu 2000).

Kostik Soda Hleali —
-~ Ghzeltizi _ Seliloz \
e (o) Pargalayict kinritisi Dlgunlagtirma
i ::;S - | haznesi
Seliloz - ety |
kafjtian Kortind Sikiztimma —
Izaltma Tanki Silindirar
'
Qlgunlaztimma
Tank
| - ! karbon
Filtreler M . Kangtima " Modekanike  Disdlfit
) Tanki(Kestik J Galkalama
soda gozeltisi) l .
Mskoz Chzeltizi P A i r -
i ‘.'f’."‘ H ) 1 Prozes
r | o)™ (3 ! f/ T~ Gl
— “-\ & —lnl::'__':";l1~ o B ®
L i = (@) wodstlr o/ '
fekim Tank Gekim Makinasi(slfirik Tov Silindin ;
asit banyozu) I
1 1 f 1
Bitim Rahlall » fikama seeneo|  Beyazlatma fe-.-.o|  Desilfir e Kasim
= A
Funtma 1
Bayla Pres

Sekil 2.17 Viskoz Lifi Eldesi ve islem Agamalari (Anonim-1982)
5. Ard Olgunlastirma
Sellloz-ksantojenat dayaniksiz bir bilesik oldugundan daha sdlfirleme

sirasinda kismen pargalanmaya baslamaktadir. Bu nedenle, viskoz ¢dzeltisi

hazirlandiktan sonra hemen lif gekimine gecilirse, her seferinde ayni 6zeliklere
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sahip lifler elde edilemeyecektir. Ard olgunlastirmadan amag, viskoz ¢dzeltisinin
Ozelliklerini degismez belirli bir dizeye getirmektir.

Ard olgunlagtirmanin 6z0; viskoz ¢6zeltisini belirli sicaklk sartlarinda (15-
18°C) bir glinden daha uzun bir stire boyunca (48-80 saat) olgunlagsmasina ve
sabitlenmesine izin vermeye dayanirken bu sirada birgok kereler filtreleme
isleminin de yapildigi bir adimdir. Filtrasyon igleminde lif ¢ekiminde sorun
yaratabilecek veya viskoz filamentinde kusurlara yol acabilecek ¢dzinmemis
maddeler uzaklastiriimaktadir. DUgUk molekiler agiriga sahip molekdller
icindeki uzun selliloz molekullerinin bazilar kirihr ve ¢oézeltinin baslangi¢
viskozitesi diger. Diger taraftan soydum sellloz-ksantatin bazilarinin kirilmasi
sayesinde selllozun rejenere edilmesine karsin ¢bzeltinin baglangi¢ viskozitesi
artmis olur. Eger olgunlastirmaya uzun bir zaman boyunca izin verilirse
¢cOzeltideki sellloz dibe goker.

Uygulamada ard olgunlagtirma suresi genellikle 2-3 gun olarak segilir.
Bdylece viskoz ¢Ozeltisinin akiskanligi ve dolayisiyla koagllasyon yeteneginin
birkac saat icerisinde fazla degismedigi bélgede kalinmig olur. Buda hep ayni
Ozellikte viskoz ¢Ozeltisi eldesini kolaylastirir.

Selllloz-ksantojenatin  su icerisindeki c¢6zeltisinde, ksantojenatin
parcalanmasi %100 hidroliz sonucu olmaktadir. Selililoz-ksantojenatin baz
(kostik soda) icerisindeki ¢ozeltilerinde ise, hidroliz sonucu parcalanma yaninda
ksantogenatin sabunlagsmasi sonugu parcalanmada rol oynamaktadir.

Sabunlagsma tepkimesi orani c¢ozeltideki sodyum hidroksit miktari
yukseldikce artmakta ve %18-20 kadar sodyum hidroksit iceren ¢ozeltide tim
parcalanmanin yarisini olusturmaktadir. Viskoz ¢ozeltisi %5-7 kadar sodyum
hidroksit icerdigine gbre, burada hidroliz yoluyla parcalanma biraz daha agir
basmaktadir. (Cook 1993 — Tarakgioglu 2000- Anonim1)

6. Cekim

Olgunlasmis viskoz ¢ekim ¢ozeltisi son filtre safhasina dogru gecirilir ve
¢ekimin olusturdugu metal bir kap icindeki ince delikler boyunca basilir.
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Dlzeler altin, platinyum, polladium, tantalum ve diger korozyana
dayanikli metallerden yapilir. Dizedeki delikler genellikle 0,005-0,0125 mm
capindadir ve her bir diize bunlarin 20000 ve Gzerindeki degerlerde deliklerden
olusur.

Dazeler, lif ¢oktirme banyosunun icinde bulunduklarindan, dize
deliklerinden gecgen viskoz ¢Ozeltisi 1sinlari, agagida belirtilen asit ve tuz iceren
lif coktirme banyosu ile temas haline gelmektedirler. Banyonun gérevi, ¢cozelti
Isinlarinin katilagsmasini saglamaktir. Pihtilastirici banyoda bulunan tuz ve asit
miktarlari;

Sulfirik asit agirhginin %4-12’si

Sodyum Sdlfat agirhginin %10-22’si

Cinko Sulfat agirhginin %1-5’i kadardir.

Coktirme banyosundan gecerken liflerin katilasmasinda cesitli kimyasal
ve fizikokimyasal olaylar rol oynamaktadir. Pihtilastirici banyoda sodyum
sellloz-ksantat yeniden selUloza donUsir. Bu banyo sivisinda ¢6zulmez,
bdylece viskoz ¢dzeltisine ait ince jel, kati viskoz filamanina dénusur.

Cekim banyosu son derece kompleks bir olaydir. Sodyum siilfat sodyum
sellloz-ksantati pihtilastirarak flaman olusumunu saglar. Daha sonra asagida
ifade edilen yollardan biri ile sellloza déntsim saglanir.

a) Sodyum selliloz-ksantat, daha sonra selllloza ayrigan seliiloz-ksantik

aside dénugdr.

b) Sodyum selliloz-ksantat, ilk 6nce ¢inko sellloz-ksantata, daha sonra

sellloz-ksantik aside ve son olarak seltloza déntsar.

Adimlarda seliloz ksantik asidinin olugsmasi ¢ok hizli par¢alanmasi ise
biraz yavas olmaktadir. Sellloz-ksantojen asidinin olugsmasi igin viskoz
¢cbzeltisinin 14 olan PH degerinin 2’'ye dismesi gerekmektedir.

Tuz kullaniimadigr taktirde, duzelerden c¢ikan filamentlerin  dis
kisimlarinin asit ise temasi sonucu PH hemen 2’nin altina disecek ve seliloz-
ksantojenatin parcalanmasi ile dis kisimlarda katilasma meydana gelecektir.
Katilagsan bu disg kisimlar, asidin i¢ kisimlarda kalan c¢bzeltiye difizyonunu
zorlastiracagindan i¢ kisimlar tamamen pihtilasamayacaktir. Bu nedenledir ki

liflerin pihtilasma hizi ve baslayis yeri ¢ok 6nemlidir. Birgok durumlarda
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banyoya asidin yaninda yalniz sodyum stlfat ilave etmekte yetmemekte, cinko
sulfat ilavesi gerekmektedir.

Cinko iyonlar bir taraftan suda ¢ézlilmeyen ve daha gicli pargalanan
¢inko sellloz-ksantojenat olusturarak, diger taraftan da Statu Nascendi
halindeki hidrojen ile tepkimeye girerek ZnS ve ¢ozeltideki tritiokarbonat ile
tepkimeye girerek ZnCS; olusturarak etki gdstermektedir. Bu bilesikler lif
j6lesinin etrafini saran koruyucu bir zar olusturmakta, bdylece hidrojen
iyonlarinin liflerin ¢evresine diflzyonunu yavaslatmaktadir. Viskoz ydntemine
goére lif cekiminde ksantogenatin parcalanmasi ne kadar yavaslatilabilir ve
pihtilasma ne kadar iyi olursa, lifin 6zellikleri de o kadar iyi olmaktadir.

Ginko sellloz-ksantojenatin sellloz ksantik aside ddnisimi sodyum
sellloz-ksantatin sellloz ksantik aside donisimunden daha yavas oldugu igin
yukarida (b)’'de ifade edilen stre¢ (a)’'ya gére daha yavas islemektedir.

Banyoda bulunan sulfirik asit sellloz-ksatojenatin pargalanarak hidrat
sellloza ddéndsmesini saglamaktadir. Viskozun yukarida belirtildigi gibi banyo
kullanilarak pihtilagsmasi isleminde c¢inko sdlfat disik konsantrasyon
icerisindedir ve asidin filamanin merkezine nufuz ettigi stre igerisinde filamanin
sadece kuguk bir bélimine nufuz edebilir. Filamentin 6zind kapsayan 6nemli
bélima bdylece dogrudan yolla (a) yeniden Uretilir. Sadece dis kabuk daha
yavas yontem olan (b) ile yeniden Uretilir. Filamanin dis tabakasinda yeniden
olusumun (rejenerasyon) daha yavas Yyolla gerceklesmesi, selllozun daha
dizgin sekilde pihtilagmasini saglar ve duzgin viskoz liflerinde gérulen tipik
kabuk etkisini meydana getirir. Oz kiiciildiikce kabukta burusma meydana gelir
ve filamanda loblu kesit gerceklesir (Cook 1993 — Tarakgioglu 2000).

Genel olarak viskoz lifi Gretiminin esasi agiklanacak olursa; viskoz lifi
eldesinde filamentlerin génderildigi banyo igerisinde ¢dzlcul, su ve asit vardir.
Gekim sirasinda lif gekim banyosunda bulunan asit yardimiyla Na ve CS; ¢ekim
¢bzeltisinden uzaklastirilir ve bdylece saf, ¢éziinmez ve molekdl zincir uzunlugu
yeniden ayarlanmis ilkine nazaran daha kisa, molekill uzunluguna sahip seliloz
lifleri elde edilmektedir.

Banyoya ilk puskirtildigu anda filament igcinde ¢bzicti ve polimer

maddesi vardir. Banyodaki ¢6zicu miktari filament icindekinden ¢ok azdir. Bu
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nedenle aradaki basing farki nedeniyle yapidaki ¢6zicu, diflzyon sayesinde
banyoya gecmeye baslar. Yapidaki c¢6ziclinin uzaklasmaya bagladig
noktalarda ise, faz degisimi sayesinde katilagsma meydana gelir.

Banyodan gecis hizi yiksek oldugu zaman filamentin dis kismindaki
¢bzicl madde disariya c¢ikar ve buralarda sertlesmeyle kabuk olusumu
meydana gelir. Bu katilasma nedeniyle i¢ kisimlardaki ¢6zicl madde disariya
cilkamadigindan dolay! dig kismi kabuk, i¢ kismi yumusak bir yapi olusur ve
zamanla bu yumusakliktan dolay! ic kisma dogru cokmeler meydana gelir.
Sonug olarak viskon liflerinin kesitleri bu nedenle dizensizdir. Merkez kabuk
etkisi yuksektir. Kisa molekul zincirine sahip ve zayif molekulller arasi baglari
bulunan bir lif elde edilmis olur (Hockenberger 2004).

Uygulamada kullanilan lif ¢oktirme banyosunun sicakligi 40-60 °C
civarinda olup liflerin banyo icerisinde kaldiklari mesafe 25-80cm. kadardir. Bu
mesafe lif cekme hizina baglh olarak da degismektedir. Liflerin banyo iginde
belirli bir sire kalmasini saglamak igin, lif ¢cekme hizi yavas ise banyo
icerisinden gegirilen mesafeyi kisa tutmak, lif cekme hizi ylksek ise banyo
icerisinden gegirilen mesafeyi uzun tutmak gereklidir.

Lif gcekimi sirasinda Uzerinde 6zenle durulmasi gereken bir nokta da, lif
¢coktirme banyosu konsantrasyonu ve sicakligin sabit tutulmasidir. Lifler
pihtilasirken sirekli olarak lif ¢oktirme banyosuna su getirdiklerinden, 6nlem
alinmaz ise banyo konsantrasyonu degdisecektir. Bu nedenle banyo ¢bézeltisi
blylk rotasyon pompalarinin yardimiyla devamh olarak sirkile edilmektedir.
Banyo c¢ozeltisinin hareket yonU genellikle liflerin banyo icerisindeki hareket
yonu ile aynidir. Buradaki sulfirik asit konsantrasyonu, giris ve ¢ikista en fazla
%1’lik bir fark géstermelidir. Sirklle edilen banyo ¢dzeltisi filtre edildikten sonra,
derisik sulfirik asit ilave edilerek asit konsantrasyonu kolaylikla ayarlanabilir.
Esas sorun, selllloz-ksantojenatin parcalanmasi sirasinda agiga ¢ikan sodyum
sulfat nedeniyle, sodyum silfat konsantrasyonunun sabit tutulmasindadir.
Bunun icin genellikle banyo c¢ozeltisi alcak basing altinda belirli tuz
konsantrasyonuna kadar buharlastinlir. Bu sekilde degistirilmis olan ¢6zelti ters
akim prensibine gére sogutulur ve bdylece sodyum silfatin kristalizasyonu

saglanir.
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Dlzelerden cgiktiktan sonra lif ¢Oktlrme banyosu igerisinde belirli bir
miktar yol alan ve katilagsmanin bayldk kismi tamamlanmig olan liflerin,
banyodan disari c¢ikarilmasi, dizelerin banyo igerisindeki yerlesis durumuna
go6re dik veya hafif egimli olarak gerceklestirilir. Liflerin banyodan c¢ikariimasi
sirasinda ¢cekme hizi gok 6nemlidir. Istenildigi taktirde liflerin diizelerden
cikisindan daha ylUksek bir hizla gekilerek lifler daha ylksek bir germeye tagbi
tutulabilir. Germe sonucu liflerin boyu uzadidi gibi lifler igerisindeki lif
elementlerinin lif eksenine daha paralel bir yerlesim kazanmalari
saglanmaktadir. Bu ise makromolekuller arasi ¢ekim kuvvetlerinin artmasina,
dolayisiyla liflerin dayanimlarinin artmasina yol agmaktadir. Genellikle liflerin
banyodan c¢ekilme hizi, ¢dzeltinin dizelerden puskilrtilme hizindan oldukga
yUksektir (Tarakgioglu 2000.).

7. Yikama ve Kiukirt Giderme

Lif ¢oktirme banyosundan c¢ikan liflerin 6nce iyi bir yikamadan
gecirilmesi zorunludur. Lifler Gzerinde kalacak az miktarda asit ve tuz artiklari
bile, 6zellikle daha sonra yapilan kurutma sirasinda liflerin zarar gérmesine yol
acabilmektedir. Bu nedenle liflerin icerdigi bircok tuz ve diger suda ¢6zinebilen
kirlilikleri uzaklastirmak i¢in yikama iglemi yapilimalidir.

Liflerin yikanmasi su ile ve uygun bir basing¢la yapiimaktadir. Yikamadan
sonra liflerdeki kikdrt artiklarinin uzaklastiriimasi gerekmektedir. Bunun igin
sodyumhidroksit, sodyumsdlfit veya sodyumsulfar bulunan c¢bézeltiler kullantlir.

Ardindan sicak suyla durulama yapilir. (Tarakg¢ioglu 2000, Anonim1)

8. Agartma ve Preperasyon

Liflerin hafif sarimtirak rengini gidermek igin rejenere seluloz lifleri
bundan sonraki adimda bir sodyumklorit veya hidrojenperoksit (nadiren de
hipoklorit) NaClO agartmasindan gecirilirler. Lifler iyice sismis durumda
bulunduklarindan, oksidasyon maddelerine karsi hassastirlar. Bu nedenle

agartmanin dikkatli ve iliman kosullar altinda yapilmasina 6zen gdsterilmelidir.
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Agartmadan sonra iyice durulanan lifler, preperasyon maddeleriyle muamele
edilirler. HCI ile asitlendirme iglemi yapilir. Sonra germe g¢ekme islemiyle
dayaniklihg arttirihr.

Rejenere seliiloz lifleri 100°C’'nin (izerindeki sicakliklara karsi hassas
olduklarindan bunlarin  kurutulmasi dikkat ister. Suyun biyldk kismi
santrifljleyerek veya bastirarak yapilan 6n kurutmada uzaklastirilir. Esas
kurutma genellikle 50-75°C sicakliktaki havayla ters akim prensibine gore
kesiksiz olarak yapilmaktadir. Yer yer fazla kurutmanin meydana gelmesini
6nlemek icin kurutmanin sicak kuru hava yerine, sicak nemli havayla yapildig
isletmelere de rastlaniimaktadir.

Normal viskoz liflerinde, lif kesiti homojen olmayip, liflerin i¢ kisimlariyla
dis kisimlari, lif elementlerinin yerlesim dizenliligi ve yogunlugu bakimindan
farklilik g6stermektedir. Dolayisiyla bu iki kisim arasinda gerilim ve biazilme
farkhhklari vardir. lyi bir kurutma sonucu bu farkhliklar da kismen azaltilabilir
(Tarakgioglu 2000).

2.2.1.2 Viskoz Rayon Liflerinin Ozellikleri

Rayon filamentleri Gretim prosesinin bi¢cimlendirme kismindaki puskirtme
ve germe suUresince seltloz molekulleri belirli bir derecede oryante edilir ve
siraya dizilirler. Buradaki molekiller dizenli bir bicimde birlikte paketlenebilir ve
onlar kristalin bdlgeler biciminde, amorf sellloz bélgesi olan diger bdlgeden

ayrihrlar.

Bu bakimdan rayon filamentleri pamuk liflerine benzer olup bunlar
kismen amorf ve kismen de kristalin yapilar iceren seltloz molekullerini igerirler.

Ancak igerdikleri sayilar bakimindan rayon lifleri pamuktan farkhdir.

Viskoz dretimi boyunca sellloz molekilleri bir miktar bozunmaya maruz
kalmaktadirlar ve muhtemelen normal viskoz lif molekdlleri, 200-700 glikoz
birimi icermektedirler. Pamukta ise sellloz molekulleri ¢ok daha uzundur ve
2000-10000 glikoz birimi icermektedirler.
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Normal viskoz lifindeki kristalin materyal orani genellikle %25-30
arasinda olup diger taraftan pamuktaki bu oran %70-75 kadar yulksektir.

Rayondaki kristalitler pamuktakinden daha kuguktar, rayondaki kristalitler
0 0
yaklasik olarak 300 A uzunlugunda ve 40 A genisliginde iken pamuktakiler

0 0
600 A uzunlugunda ve 60A genisligindedirler. Dahasi lif ekseni boyunca
kristalitlerin oryantasyonu pamukta rayona g6re daha mukemmeldir. Bu
faktorlerin ~ hepsi rayon ve pamuk arasindaki fiziksel &zelliklerin

farklilastirlmasina yardimci olmaktadir (Cook 1993).

Normal viskoz liflerinde, lif kesiti homojen olmayip, liflerin i¢ kismiyla
(cekirdek, nave) dis kisimlar (manto-kabuk) lif elementlerinin yerlesis dizenliligi
ve yogunlugu bakimindan farklilik gbstermektedirler. Dolayisiyla bu iki kisim
arasinda gerilim ve blzllme farkhliklari vardir. lyi bir kurutma sonucu bu
farkliliklar da kismen azaltilabilmektedir.

Rayon ve pamuk liflerinin kristalin bélge oranlarindaki farkhliktan dolayi
fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinde de farkliliklar meydana gelir. Bu nedenle
viskoz lifi pamuktan daha mukavemetsiz, kimyasal reaktiflere karsi da direnci
daha azdir. Islandiginda dayaniklihdl daha da azalir. Bunun nedeni viskoz
liflerinde dista siki bir tabaka ve icte ise gevsek bir tabakanin bulunmasidir.
Mukavemeti kuru iken 2,0-2,6 gr/denye, islakken 0,95-1,5 gr/denye’dir.
Kopmadan %17-25 uzama g0sterebilir. Bu lif suda ve bazik ¢oOzeltilerde
pamuktan daha fazla siser. Benzeri pamuklu kumaslardan daha fazla boyca ve
ence kisalma goésterir. %60 bagil nemde %11-13 kadar nem ceker. AJartma
gerektiginde sodyum hipoklorit veya hidrojen peroksit kullanilir. Agartma, daha
cok lif haline getiriimeden 6nce kagit hamuru halinde iken yapilir. 150°C’nin
Uzerindeki sicakliklarda dayaniklilik azalir. 185-205°C’deki sicakliklarda yanar.
Yandiginda yanik kagit kokusu duyulur. Viskoz rayonu filament halinde elde
edildiginde ipede ¢ok benzer. Viskoz ipedi kullanilan diize bashgdina bagh olarak
farkl inceliklerde elde edilebilir. Enine kesiti dairesel degil, kiviimhdir. Cok fazla
parlaktir. Uretimde matlastirici pigmentlerin ilavesi ile bile merserize pamuk
parlakhgina erisilebilir. Parlaklidi nedeni ile, dayanikliik gerektirmeyen yerlerde

ipek yerine kullanilir. Ayrica ince gekilmis sentetik filamentlere de karistirlir.
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Bunun diginda viskoz ipegine kivrimlar vererek ve 6-20 cm boyunca keserek
kesikli elyaf seklinde de kullanilir. Pamuk ve ydn ile karistinlarak kullanilan
kesilmis viskoz liflerine viskon adi verilir (Cook 1993 — Tarakg¢ioglu 2000 —
Seventekin ve ark.2004 )

2.2.1.3 Viskoz Rayon Liflerinde Kabuk Etkisi

Viskoz c¢ézeltisi pihtilagsma banyosuna puskirtaldiginde filamanin dis
kisminda bir sellloz kabugu olugsmaya bagslar. Pihtilasma devam ederken
filamanin cekirdegi sertleserek ve buzilerek filaman dig kabugunun
burusmasina sebep olur. Bu olayin etkisiyle normal viskoz filamanina ait testere

digli bir kesit gorulebilir.

Boyama ve filitreleme incelemesi ile kabuk ayirt edilebilir. Cekirdegin
boyanmasi kabuga g6re daha kolay gerceklesir, ayni sekilde filtreleme
sirasinda mikroskop ile kolaylikla gérilebilen koyu bir gélge birakarak boyasini
kolaylikla birakabilir.

Kabuk ve 6zln ikisi de sellloz olmasina ragmen kristalin yapisi ve
yerlesimi acisindan birbirlerinden ayrilirlar. Kabuktaki kristalitler cekirdege gore
daha kuguktlr ve kabukta bulunan amorf bélgedeki molekiller, ¢ekirdektekine
gbre daha az karisiktir ve gelisi glzel dizenlenmigtir. Kabuk daha UGniform bir
yapidadir ve kabukta bulunan kristalitlerin oryantasyonu cekirdege gbére daha
yUksektir (Cook 1993).

Kuru mekanik ya da yas mekanik islemlerle yapilan fibrillestirme islemi
sonrasinda lif yizeyinde bulunan kabuk zarar gérip soyulmakta ve igerisinde
bulunan zayif bagh molekul zincirleri distaki zayif kabugun kalkmasi ile 6n plana
cikmaktadir. Dig kabugun ortadan kalkmasi ile daha da zayiflayan yapiya
uygulanan disg kuvvetler sonucu lifte kolay kopmalar kendini g&stermektedir
(Hockenbereger 2004 ).
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Sekil 2.18 Viskon Lifinin Fibrillesmis Ylizey SEM Calismasi

2.2.1.4 Viskoz Rayon Liflerinin Kesit Yapisi

Filamentlerin kesit sekli, uygun sekildeki c¢ekim delikleri iginden lif
¢Ozeltisinin  pUskdrtilmesi  ile  cesitlendirilebilir. ~ Filament  kesitinin
modifikasyonunda bugin igcin énemli ilerlemeler baslamistir. Yuvarlak kesitli
filamentler, yuvarlak ¢ikintilara sahip tipik normal viskoz filamentlerinin értme
glcunden daha zayif bir értme etkisine sahiptirler. Bircok sentetik filament simdi
yuvarlak olmayan formda iretilmeye baslanmistir. Ornegin trilobal kesitte.

Bir filamentin capi incelik ve kalinlik arasinda surekli bir degisim
gOsterebilir ve bu da rayon liflerinden 6zel efektli kumaslarin yapilmasina olanak
saglar (Cook 1993).

Vislaon

Sekil 2.19 Sellloz Lif Cesidinin Kesit Gérinisl, Viskon Lifi (Klemm ve ark.
2005).
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2.2.1.5 Viskoz Rayon Liflerinde Kivrim

Viskoz liflerine krimp etkisi, mekanik yolla veya kimyasal yolla olmak
uzere iki farkh sekilde verilebilir. Mekanik olarak o6rnedin filamentin disli
silindirler arasindan geciriimesiyle kivrim etkisi verildigi gibi kimyasal olarak ise
filamentin pihtilagsmasini kontrol etmekle (bu yol asimetrik kesitli lif yaratmakta

kullanilir) saglanabilir.

Kivrim, uzama kontrolin0 daha iyi takip edecek sekilde her zamankinden
daha fazla tuz ve daha az asit ilave edilen pihtilastirma banyosu i¢inden viskoz
cekimi ile ortaya ¢ikmaktadir. Elde edilen filament daha sonra kesikli halde

kesilir ve kurutulur.

Bir lif icinde bulunan kivrim miktari desitex’e bagli olarak degisir. 1,7 dtex
inceligindeki liflerin her cm’de 5 kivrim mevcut iken 3,3 dtex inceligindeki liflerin
ise her cm’de 3 kivrim bulunmaktadir. Eger liflere ¢ok fazla kivrim verilirse
proses boyunca ¢ok fazla neps olusumu meydana gelir. Eger ¢cok az kivrim
verilirse bu durumda da proses boyunca ¢ok disuk kohezyon, liflerin birbirine
tutunma etkisi, meydana gelir. Kivrim ile kohezyon birbirleri ile iligkili olan

parametrelerdir (Cook 1993).

2.2.1.6 Viskoz Rayon Liflerinde Hava Kabarciklarinin Filament
Yapisina Etkisi

Cekim boyunca c¢ozeltinin dizgln akisini engelleyecek ve viskoz
filamentinde zayif noktalara yol acacak olan hava ve diger gaz kabarciklarinin
vakum ile uzaklastiriimasi gerekmektedir. Bu uzaklastirma islemi son
zamanlarda ultra ses dalgalar ile de yapilmaktadir. Normal viskoz lif Gretim
prosesinde yapilmasi gerekli olan bu hava kabarciklarinin uzaklastiriimasi
isleminin zaman iginde lif Uretim prosesinin bir parcasi olacagr saptanmistir.
Hava ve diger gaz kabarciklarinin filamentin kopma guicU Uzerindeki etkisi

belirlendikten sonra, filament iginde sikismis hava ve diger gazlarin hava
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kabarciklari yoluyla c¢ekim sayesinde viskoz filamentlerinin 6rtme faktérQ
arttirllabilmistir. 1976 yilinda Courtaulds Ltd. firmasi tarafindan ¢ikartilan hallow
viskoz lifi “viloft” filament icinde meydana gelen karbondioksit sayesinde
yapiimistir. Bu lif yiksek hacim ve nem absorbsiyonuna sahiptir. Polyester lifleri
ile karsilastirildiginda yiksek bir 6rtme etkisi géstermektedir. Bu lif yaygin
olarak dokusuz ylzeylerde yiksek nem absorbsiyonu ve énemli nem tutma
6zelliginden dolayi tibbi ve cerrahi kumaslar alaninda kullaniimaktadir (Cook
1993-Seventekin ve ark.2004).

2.2.2 Modal Lifi

Modal lifi yaygin olarak yuksek dayanim ve yiksek yas modil verme
prosesi ile elde edilen rejenere seliiloz liflerine verilen genel bir terimdir. (Cook
1993).

Normal viskoz liflerinin  eksikligi, kopma dayanimlarinin disuk
olmasindan ziyade bu dayanimin lifler islaninca iyice digmesidir. Bu liflerin yas
kopma dayanimlari, kuru kopma dayanimlarinin ancak %55-65i kadar
olmaktadir. Diger bir deyimle normal viskoz liflerinin yas modulleri daha
dlsUktar. Bu nedenle kuru dayanimlari normal kuru viskoz liflerine nazaran ¢ok
daha yiksek olmayan, fakat yas modiilleri ylksek olan 6zel viskoz lifleri (modal
lifleri) Gretimi gittikge artan bir 6nem kazanmaktadir. Modal liflerinin yas kuvvet /
esneme egrilerinin normal viskoz rejenere sellloz liflerine nazaran daha dik
olmasinin (pamuga benzemesinin) yaninda énemli bir avantajlar da, bunlardan
yapilan kumasglarin islaninca normal viskoz liflerinden yapismis kumasglara
nazaran ¢ok daha az gekmeleridir (Tarakgioglu 2000.).

Modal liflerinin de gesitli tipleri vardir. Bunlarin bir kismi bazlara karsi
dayaniklidirlar ve pamuk gibi merserize edilebilirler. Diger bir tip modal lifi ise
bazlara kargl dayanikli degildir, fakat daha ylksek esneme yetenegine sahiptir.
HWM (High Wet Modul — Yiksek Yas Dayanimli) Tipi olarak bilinen bu liflerin
eldesinde de yuksek polimerizasyon derecesinde sellloz kullaniimakta,
sulfirlemede substitiisyon derecesinde seliloz kullaniimakta, sulfirlemede

substitiisyon derecesi ylksek tutulmaktadir.
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Diger tiplerden farkl olarak, bunlarda lif ¢éktirme banyosuna c¢inkosulfat
ve modifikator de konulmaktadir (Tarak¢ioglu 2000 ).

Modal lif Gretimin esasli; yine viskoz lif Gretim prensibine benzemekte
olup yuksek sUbsititasyon derecesinde sulfarlenmis sellloz-ksantojenat
kullanmak ve lif ¢Oktirme banyosunda sellloz-ksantojenat parcalanmaya
baslamadan liflerin iyi bir sekilde pihtilasmasini saglamak ve bu lif jélesini
gerdirmeye dayanmaktadir. Viskon ve modal liflerinin Gretimi arasindaki temel
farkhhk Gretim sirasinda kullanilan CS, miktari ve lif ¢ekimi sirasinda liflerin
banyodan gegis hizlari yani banyoda kalig streleridir.

Modal lifi Gretiminde kullanilan CS, miktari, viskoz lifi eldesinde
kullanilana nazaran daha az olup, modal lifinin banyodan gegis hizida viskon lifi
dretiminde filamentlerin banyodan gecis hizindan daha disUktir. Banyodan
gecis suresi liflerin kesitlerini, lifteki merkez kabuk etkisini, dnemli derecede
etkilerken gecis sirasindaki germe ise molekll zincirleri dizenlenisini, zincir
uzunlugunu ve zincirler arasindaki bag yapisini 6nemli derecede etkilemektedir.

Uretim sirasinda modal liflerinin banyodan gegis hizi yavas tutuldugu igin
distaki kabuk olusumu yavas meydana gelmekte ve i¢ kisimdaki ¢6zeltide
disarlya kolaylikla cikabilmektedir. Merkezde viskona nazaran daha fazla
katilasma meydana geldidi i¢in, zamanla i¢-dig farkindan dolay! dis kabukta ¢ok
fazla cékmeler meydana gelmemekte bu da viskona nazaran biraz daha dizgin
kesitli liflerin elde edilmesine yol agmaktadir.

Sonugta merkez kabuk etkisi viskon liflerine nazaran disik, daha dizgln
kesite sahip, viskoz ile ayni olan kisa molekul zincirlerine ve zayif molekdller
arasi baglara sahip olan lifler elde edilir.

Bu liflerin elde edilmesinde kullanilan seliloz makromolekdillerinin
ortalama polimerizasyon dereceleri de (450-800), normal viskoz liflerine (250-
400) nazaran genellikle daha ylUksek olmaktadir (Tarakgioglu 2000-
Hockenberger 2004).
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Sekil 2.20 Modal Lifinin Kimyasal Formulasyonu (Cook 1993).
2.2.2.1 Modal Liflerinin Siniflandiriimasi
Modal lifleri, taniminda da bahsedildigi gibi yiksek dayanim ve yiUksek

yas modulli rejenere selllozik esasli liflere verilen genel bir ad oldugunda
dolayi siniflandiriimasi da bu temel iki lif bagligi altinda yapiimaktadir.

MODAL LiFLERi

High Tenacity Rayon High Wet Modulus Rayon
(Yiksek Dayaruml Rayon) (Yiksek Yag Modalld Rayaon)

[~ | High Strenght HywM Fibers

(iksek Dayanml HYWh Lifi) |

Standart HWh Lifi

[Standart HW Lifi)

| High Elongation H¥h Fibers

(iksek Uzayabilir W Lifi) |

Sekil 2.21 Modal Liflerinin Siniflandiriimasi (Cook 1993).
A. Yuksek Dayanimli Rayon Lifi

Son yarim yulzyll boyunca endUstriyel uygulamalarda guclendirilmis
tekstil ipliklerinin  kullaniminin - énemi hizli  bir sekilde artmistir. YUksek
dayaniklihga sahip iplikler, hortumlarda, tasiyici kayislarda, tekerleklerde v.b.
uygulamalarda kullaniimaktadirlar. Bu tip yiksek dayanimli ipliklerin ihtiyac
duyuldugu ve en 6nemli rol oynadigi nokta otomobil tekerlekleri icindeki
kullanimidir. 1930°lu yillara kadar bu istek pamuk ipliklerinin kullanimi ile

karsilanmaktaydi. Uretimi yapilan normal tekstil rayonlarindan yapilan iplikler, o
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zamanlarda otomobil lastiklerinin iginde takviye elemani olarak kullanimlar icin
yeterli dayanima sahip degillerdi. Bu ylzden arastirmalar, yeterli yUksek
dayanima sahip rayon Uretimine ydnlendirildi.

Rayonun fiziksel karakteristikleri filamentin karakteristik yapisina
bagimhdir. Rayonlarin hepsi selllozun rejenerasyonundan meydana gelirler,
fakat sellloz molekiilleri ¢esitli uzunluklarda olabilir ve onlar filamentin kendisine
ve birbirlerine gbre her ¢esit yolla yerlesebilirler. Seltiloz molekdillerinin yerlesimi
ve dogasina gelince, filamentin dizenlenmesi c¢esitlendirilebilir. Filament icinde
sellloz molekillerinin yerlesmesi, ¢cekim banyosu i¢inde yer alan pihtilasma ve
rejenerasyon sartlari tarafindan kontrol edilir. Lif ekseni boyunca oryante olan
kristalitlerin ~ 6lgisind  gerdirme ve c¢ekim sartlari  etkilemektedir. Bazi
filamentlerin yapilari her noktada aynidir, bazilari ise dig yapilarindan farkli olan
bir merkez yapisina sahiptir. Bu faktorlerin hepsi rayon cekimi ile Gretilen
filamentlerin diger O&zellikleri ve dayanimi Uzerine buydk o&lctde etkilidir.
Rayonun gerdirilmesi, pihtilastiriimasi ve rejenerasyon tekniginin anlagiimasi ve
kontrol edilmesi ile uygun 6zellikte tlrevler Gretmekte mumkin olurken, bu yolla

modern yUksek dayanimda liflerin Gretimi saglanmigtir.

A.1) Yiitksek Dayanimli Rayon Lifinin Uretimi

Tumu kabuk olan yiksek dayaniml lif Gretiminde pihtilagtirici banyoya
rejenerasyon geciktirici ilave edilir, bdylece asit tarafindan sellloz
rejenerasyonu yavaslar ve lifteki rejenerasyonda daha yavas yol olan sodyum
sellloz-ksantatin 6nce ¢inko sellloz ksantata daha sonra sellloz ksantik asite
ve son olarak sellloza déntismesi yoluyla gerceklesmesini saglar. Bu etki cekim
banyosunda yiksek yogunluklu c¢inko tuzu kullanilarak arttirihr. Bu sekilde
gerceklestirilen daha yavas rejenerasyon germe igin zamana ve oryantasyonun
daha verimli olmasina olanak saglar. Yuksek dayanimli rayon Uretiminde viskoz
filamentlerine verilen ilave gerilim seltiloz molekdllerinin diizenlenme derecesini
arttirir. Bu kristalin materyal orani artiginin etkisine ve lif ekseni ydéninde daha
yUksek kristalitler ve molekuler oryantasyonun olugsmasina baglidir. Lifin fiziksel

yapisinin degisimi gerilim artigi ve uzama kisalmasiyla sonuglanir.
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Yuksek dayanimh rayon dretiminde lifin pihtilagtinimasi ve gerilmesi,
filamanin i¢ yapisini etkileyecek sekilde kontrol edilir. Bu olaya kabuk
oranindaki artis ve cekirdek tamamiyla kaybolana kadar, ¢cekirdek oranindaki
azalma eglik eder. Lif daha dizgin bir sekilde pihtilagir ve gekirdek etkisi
azalirken, kesit daha az tirtikli hale gelir.

TamaO kabuk olan lif durumundaki gibi kesit hemen hemen daireseldir. Bu
tip lif kabugundaki molekullerin oryantasyon ve duzgunliginun artmasi lifin
gerilme gucinin artmasi ile sonuglanir. Bir filamentin molekdlleri dizenli
degilse ve zayif oryantasyon derecesine sahipse veya lif boyunca oryantasyon
ve kristalinite blyuk 6l¢iide degisiyorsa gerilme stresine karsi direng bir kerede,
uygun molekullerin kiiglk bir kismi tarafindan karsilanacaktir. Lif gerildikge bu
molekuller zayiflayacak ve gerilimi diger moleklller devralacaktir ve bunlarda
zayiflayacaktir proses bdyle devam edecek ve sonugta kopma meydana
gelecektir.

Siradan viskoz rayon ince bir kabuga ve oldukca ylksek testere disli
kesit yapisina sahiptir. Yiksek dayanimli filamentte kabuk kalinligi artar ve
dusik degerlerde testere digli kesit yapisina sahip olur yani kesit dairesele

yakindir.
A.2) Yitksek Dayanimli Rayon Lifinin Yapi ve Ozellikleri

YUksek dayanimdaki rayonlar, normal viskoza benzer kimyada rejenere
edilmis selUlozdurlar. YuUksek dayanimli rayon ile dizenli viskoz rayon
arasindaki farklar olarak, viskozun hazirlanmasi boyunca meydana gelen
selllozun bozunma derecesi, kristalizasyon derecesi, kristalitlerin 6l¢lsa,

oryantasyon derecesi, filamentin tGniformalitesi ve iyi yapisi bulunmaktadir.
A.3) Yuksek Dayanimli Rayon Lifinin Kullanim Alanlari

YUksek dayanimdaki rayon lifleri icinde sellloz makromolekullerinin
yUksek oryante edilmesi ¢6zeltideki boya molekillerine ve suya karsi engel
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olusturmaktadir. Yuksek dayanimdaki rayonlarin boya alimlari kolay olmayip
bunlarin uygulama alanlarinda renk ¢ok az bir 5neme sahiptir.

Bu lifler endustriyel liflerin en baskinlari olup kauguk ve benzeri
materyaller ile kullanilirlar. YUksek dayanimdaki rayon liflerinin endUstrideki
diger uygulamalari, koruyucu kumas ve musamba uygulamasinda, semsiye
kumaslarinda, plastikleri destekleme malzemesi olarak, hortumlarin

glclendiriimesinde, otomobil lastiklerinde v.b. uygulamalarda kullanilirlar.
A.4)Yiiksek Dayanimhi Rayon Lifinin Ozellikleri

Yiksek dayaniml liflerin gerilme uzamasi kuru halde 24-44 cN/tex, yas
halde 17-22 cN/tex arasindadir. Esneme kuru halde %9,5-11,5 yas halde %20-
22 arasindadir. Yiksek dayanimh rayonlarin baslagic moduli 883-1104 cN/tex
iken normal viskozun 485-662 cN/tex'dir. YUksek dayanimli rayonlarin neme
duyarhligr azdir. Kaybettigi nemi geri kazanimi diguktir ve yiksek dayanimdaki

lifler normal viskoz lifleri kadar sisemezler (Cook 1993).
B. Yiiksek Yas Modillii Rayon Lifi

Modal lifleri 1930’larda 6zellikle lastikler, tagima bantlari ve pompalar gibi
endustriyel kullanim icin geligtiriimigtir. Daha sonralan egirme kosullari,
kimyasal ¢bzgenler ve germe Unitelerindeki degisiklikler sayesinde daha yiksek
kristaliniteye ve dolayisiyla daha iyi mukavemete sahip rayon lifleri Gretilmistir.

1950’lerde viskoz rayonlar Avrupa’da “polynosique” rayonlar olarak

tanimlanan yeni bir teknik ile dretilirdi. Bu terim

poly
bir terimdir. Bu terim daha sonralar “polinosic” olarak modifiye edilmigstir.

cellulosique” ve ylksek

1] )

polimerizasyon derecesini tanimlayan nin kombinasyonundan tdretilen
Japonya’da ilerleyen gelismelerle 1951 yilinda S. Tachikawa yuksek yas
module sahip rayon liflerinin Gretimini baglatmistir. Modal liflerinin 6zel bir sinifi

olan bu lifler polinozik lifler olarak adlandiriimigtir.
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U.S. Federal ticaret komisyonu tarafindan polinosic lifler 0°C’dan diiglk
%8’lik sodyum hidroksit sollisyonu ile ¢caligmaya dayanikl ,kesikli mikrofibriler
ve ince yapida uretilen selllozik bir liftir.

Courtaulds LTD.'den J.D. Griffiths tarafindan polinosik (HWM) lifler 3 ana
gurup altinda toplanabilir. Bunlar;

1) Yuksek Mukavemetli HWM lifleri

2)Standart HWM Lifleri

3) Yiksek Uzayabilirlikte HWM lifleridir (Cook 1993).

Asagidaki tabloda 3 farkh HWM lifinin 6zellikleri karsilastiriimali olarak

verilmistir.

Cizelge 2.2 HMW Modal Lifinin Fiziksel Ozelliklerinin Karsilastirimasi

HWM MODAL
Yukeok Yukook Rayon Pamuk
Standart
Dayanimh Uzamah
Kuru Dayamim 41-46 5835 3347 59 32
cN/Tex
Yas Dayamim
30-35 18-27 21-30 12 35

cNTex
:Zuru Uzama B0 17 13-14 18 g

o
;':f’f Uzama B-14 9-16 16-20 22 10
¥
Yas Modul 132.221 95-159 53-80 35 106
cNTex
f“ ] E5-75 £5-70 55-75 S0-100 0
o

Kaynak: Handbook of Textile Fibres.1993,s.54

B.1) Yiiksek Yas Modiillii Rayon Lifinin Uretimi

Modal liflerinin eldesin de a-sellloz igerigi mimkin oldugu kadar yuksek,
polimerlesme derecesi mumkin oldugu kadar dogal selUlozunkine yakin olan
sellloz kullaniimaktadir. Tachikawa prosesi ile HWM modal liflerinin Gretim

asamalari asagida maddeler halinde agiklanmigtir.
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1) Selllozun alkali erigiye bastirilmasi ile alkali selliloz bulamaci elde
edilir. Bunu normal viskoz Uretiminde oldugu gibi bir alkali seltloz preslendikten
sonra parcalama islemi izler. Bu iglemler sirasinda sicakligin 20 °C’nin (stiine
cikmamasina dikkat edilir ve islemin iki saatte bitirilmesi saglanir. Alkali seltloz
¢ok az dinlendirilir.

2) Ikinci adimda karbon slilfiirle muamele edilen alkali seliiloz ile ditiyo
karbonik asidin sellloz esterinin sodyum tuzu veya kisa adi ile “ksantanat” elde
edilir. Bu amagla kullanilan karbon sdlfir miktari normal viskoz igin
kullanilandan daha azdir. Bu islem 2.5 saatte tamamlanir ve isleme 20 °C’nin
altinda baslanir. Bir saat iginde sicaklik yavas yavas 25 °C'ye yiikseltilir.

3) Ugilincii adimda %6 oraninda seliiloz %2.8 sodyum hidroksit es
degerine uygun sekilde hazirlanir ve eriyik iginde ¢6ztundurdltr. Normal viskoz
usuliinde sodyum ksantanat, kostik soda ¢ozeltisinde ¢6zinr.

4) Doérdinci adim pihtilasma banyosunda gerceklesir. YUksek
oryantasyon ve yuksek kristalizasyon dereceli bir molekuler yapi elde etmek icin
diguk sicakhk, dusik asit derecesi ve tuz igeren (ginkosulfat) banyo
kullaniimaktadir. Pihtilagsma banyosu cok sulu olup %1 oraninda sulflrik asit
icerir ve 25 °C’de piskirtilen flamentler, boylarinin @i¢ kati gerdirilerek
uzatilirlar. Gerdirme ve uzatma islemi daha ylksek de olabilir. Bu sekilde elde
edilen modal liflerinin polimerizasyon derecesi yaklasik olarak 500-700 arasinda
olup normal rayonlarin en az iki kati kadardir.

Cok az veya hi¢ tuz icermeyen ¢ekim banyosunun sulandiriimis asidi
icinde yavas bir sekilde selllozun pihtilagsmasi ve rejenerasyonu yapilir. Bu,
cekimin yavasca tamamlanmasina izin vererek molekillerde ylksek

oryantasyon ve kristalizasyon derecesine misaade eder (Cook 1993).
B.2) Yiiksek Yas Modiillii Rayon Lifinin Ozellikleri

HWM (Polinosik) liflerinin polimerizasyon derecesi 500°'dir. Bu lifler
pamuk lifi karakterindedirler, incelikleri nedeniyle uygun staphel uzunluklarinda
blkim makinalarinda iglenebilirler. Filamentler Gniformdur, kesitleri tipik olarak

daireseldir ve kabuk efektine sahip degillerdir. Mikro yapisi fibrilerdir. Ornegin
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nitrik asit ile muamele edildiginde filament kiguk kaguk fibriller halinde ayrilir.
Fibriller filament kesiti boyunca Gniform bir sekilde dagilir. Kristalin bdlge orani
%55'dir. Bu agidan pamuk ile karsilagtirildiginda pamugun kristalin bélge orani
%70-75 ve normal rayon liflerinin ise %40-45'dir. Liflerin hem amorf b6lge hem
de kristalin bdlge icindeki uzun seliloz molekillerinin oryantasyon derecesi
HWM modal liflerinde, diizenli rayon liflerinden daha ylksektir (Cook 1993).

B.3) Yiuiksek Yas Modiullii Rayon Lifinin Kullanim Alanlari

Modal lifleri Oko-Texstandart 100’tn 6énerdigi tim insan ekolojisi icin
gereksinimleri karsiladigindan ve pestisid gibi hicbir zararli maddeyi
icermediginden dolay: cilde herhangi bir zarar vermedikleri icin deriyle dogrudan
temas eden tekstiller icin (ic giyim sektéri gibi) kullanilmasi gayet dogaldir.
Ayrica vicut nemini emme, fakat geri vermeme 6zelligine sahip oldugundan bu
nem cabuk buharlagsmaktadir ve bunun sonucunda da mamul vicuda
yapismamakta olup iyi bir giyim fizyolojisi saglamaktadirlar. Bu lifler yUksek
dizeyde su emicilik ve hizli kuruma, nem alicilik, sicaklik kontroll, boyut
stabilitesi, kolay bakim, tekrarli yikamalar sonrasi bile tuse 6zellikleri ve renk
hasliklarini koruyabilme 06zelligine sahip olduklarindan dolay! sellloz esasli
liflerin en moderni olarak gorulebilirler. Genel olarak i¢ giyim, spor giyim, ¢orap,
mayo ve havlu Uretiminde tercih edilen baslica liflerdendir (Seventekin ve ark.
2004).

2.2.3 Lyocell Lifi

Lyocell lifleri blyUk viskon Uretici firmalarinin yillarca sliren arastirma ve
gelistirme calismalarinin sonucunda olusturulmus ve rejenere sellloz liflerinin
Uglincl jenerasyonu seklinde ortaya cikmiglardir. islem gérmemis viskon lifleri
birinci, Modal lifleri ikinci ve Lyocell lifleri ise rejenere seliloz liflerinin G¢lncl
nesil temsilcisidir (Seventekin ve ark.1998).

Lyocell terimi hem organik ¢bzgende c¢ozilerek Uretilen tim rejenere

sellloz lifleri i¢in kullanilan genel bir kavram, hemde Lenzing firmasinin bu
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ybnteme goére Urettigi kendi lifleri igin kullandigi marka ismidir. Piyasada
bulunan lyocell lifleri Greten firmalara gére degisik isimler alabilmektedir. Buna
bagli olarak Lenzing firmasinin Urettigi lifler Lenzing-Lyocell, Courtaulds firmasi
tarafindan Uretilen lifler ise Tencel adini almaktadir. GinimUzde ise bu liflerin
timu Tencel adi altinda toplanmaktadir (Seventekin ve ark.1998).

Genel olarak tanimlanacak olursa Lyocell lifi; direk ¢6zlcu teknidi
kullanilarak olusturulan ticari bir lif olan Tencel lifini de igeren, fibril/ bogluk mikro
yapisina sahip oldugu bilinen bir liftir (Moss ve ark.2002).

Selllozik lifler yaygin olarak sert odundan hazirlanmaktadir ve bunlar
yumusak odunlardan hazirlanan liflerle karsilastinidiklarinda bu tip liflerin
molekll uzunluklari kisa olup daha kisa molekdller arasi baglara sahip olma gibi
kendilerine 6zgu bazi 6zelliklerinin oldugu bilinmektedir. Sonug olarak kullanilan
sellloz tipinin elde edilen lyocell lifinin fiziksel 6zellikleri Gzerine bazi dnemli
etkileri bulunmaktadir. Bu etkilerden Lyocell lifinin kristalin yapisini etkileyeni ise
oldukga azdir, ¢clnkd var olan tim odun selllozu tipleri (sert veya yumusak
odun olsun) sellloz-Il yapisinda bulunmaktadir (Chae ve ark. 2003).

Lyocell liflerinin Gretiminde, selUloz bozundurulmaksizin organik bir
¢6zicl olan NMMO icinde dogrudan c¢o6zindurdldr, ve bozundurulmamig

sellloz ¢bzeltisinden ¢ekim prosesi ile lif elde edilir (Kreze ve ark.2003).
2.2.3.1 Selilozu Dogrudan C6ézen Céziiculer
Selllozu bozundurmaksizin ve hicbir toksik madde ya da Kkirlilik

dretmeden dogrudan ¢bzen c¢bézicller olarak bilinenlerin hepsi iki bilesenden

meydana gelirler. Bunlar asagida isimleri ve kimyasal formulasyonlari ile

verilmiglerdir.
1) (NMMO/H20) N-metil morfolin-N-oksid/Su
2) (LiCI/DMACc) Lityumklorid/Dimetil asetamid
3) (TFA/CH.CI,)Trifluoroasetic asit/Dikloretan
4) (Ca(SCN)2/H.0) Kalsiyum tiyosiyanat/Su
5) (NH3/NH4SCN) Amonyak/Amonyum tiyosiyanat
6) (ZnCly/H20)Cinkoklorid/Su
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7) (NaOH/H20) Sodyum Hidroksid/Su

GUnOmizde yalmzca NMMO/H,O ¢b6zlclsi Courtaulds firmasi
tarafindan kullanilarak Tencel ticari isimli lif Gretilmektedir (Cuculo ve ark. 2000).

Selllozun en iyi ¢6zlictst olan N-methyl morpholine N-oxide+su+sellloz
bir anahtar sistem haline gelmis olup sellloz liflerinin endistriyel Gretimi igin

halen kullaniimaktadir (Nicolai ve ark. 1996).

SELULOZ
HAMURU
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Sekil 2.22 Lyocell Lifi Uretiminde NMMO ‘nun Geri Déniisiimii (Cole 1992).

Lyocell lif Gretim prosesi tamamlandiktan sonra Uretimde kullanilan
NMMO organik ¢ézgenin %99,5 oraninda geri kazanimi saglanmaktadir. Kalan
miktar ise aritma tesislerinde temizlenebilecek bir miktardir (Seventekin ve
ark.1998). Yukaridaki Sekil 2.22'de lif Gretimi ve geri kazanimi gosteriimekte
olup, genel hatlariyla lif Gretimi agiklanacak olursa; odun hamuru ve amin oksid
su iginde bir ¢dzelti olarak karigtirilir. Daha sonra viskozik bir akiskan elde
etmek icin su buhari etkisi altinda ¢dzinecegi surekli eritici Uniteye dogru
g6nderilir. Bu hazirlanmis olan viskozik sivi amin oksidin sulandiriimis ¢ézeltisi
icine puskudrtdlir ve pihtilasma sonucunda seliloz esash Lyocell lifi formuna
dénusturalar. Sonra yikama kurutma yapilarak lif proses igin hazir hale getirilir.

Sulandiriimis amin oksid daha sonra tekrar kullaniimak Gzere saflastiriimak
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zorundadir bu nedenle fazla su buharlastirilarak yeniden kullanilabilir amin
oksid elde edilir (Cole 1992).

2.2.3.2 Seliloz-NMMO Sollisyonu
Sulu ¢oézelti icinde NMMO( N-methylmorpholine-N-oxide), herhangi bir

tirevi olmaksizin selllozu fiziksel olarak ¢6zebilmektedir. NMMO hidrojen
peroksit ile G¢li amine N-methylmorpholine’in oksidasyonu ile Gretilir.

CH
HZOE /_\ / 3
0 NCH, ————

o N
co, \__/ \0

MN-methylmorpholing MN-methylmorpholine-N-oxide

+ H,O

Sekil 2.23 NMMO(N-methylmorpholine-N-oxide)’in Olugsumu (Fink ve ark.
2001).

Saf NMMO’nun erime sicakhi@ 170°C ‘dir. Her NMMO molekdilii ile bir su
molekilinln hidrasyonu yaklasik 74 °C erime noktasina sahip NMMO-
monohidrat olusumuna izin verir ki béylece sellloz igin ileri bir erime meydana
gelir.

NMMO, sellllozu ¢dzebilmektedir, clinkl yapisinda bulunan N-O gruplari
hidrojen bag! formundadir. NMMO hidratlar arasinda, anhidrat NMMO, seliloz
icin en iyi ¢bzlcl olarak bilinir. Bunun 185°C gibi ylksek erime sicakligindan
dolayi gercek uygulamalari sinirhdir. Bu yizden NMMO hidratlar genel olarak
sellloz igin bir ¢dzich olarak kullanilirlar. NMMO hidratlarin ¢ézme glcu
hidrasyon sayisi n’'nin degerine baghdir. Eger n>1.5 ise o zaman sellloz siser,
eger n> 2 ise o zaman ¢6zilme olmaz n’nin 1’den kigik oldugu bir degerde ise
degerin azalmasi ile ¢6zme glcu artmaktadir. Asagidaki Sekil 2.24’de n=1.0 ‘hik
NMMO monohidrat iginde selllozun %15 sulu ¢bzelti sollisyon morfolojisinin

optik mikroskop gérinimua vardir (Kim ve ark.2000).
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Sekil 2.24 n=1.0 ‘hlk NMMO Monohidrat iginde Sellilozun %15 Sulu Cozelti
Soltsyon Morfolojisinin Optik Mikroskop Gérinimu (Kim ve ark.2000).

a’da sellloz iginde bazi ¢6zinmemis seltloz mikrofibrillerinin bulundugu
gOsteriimektedir, b'de ise selUlozun molekdl agirigr artinldigi zaman
mikrofibrillerin  miktarinda bir artis oldugu go6steriimektedir. Buradan da
anlasiimaktadir ki n=1.0’da %15’lik suda ve daha ylksek konsantrasyonlarda
bazi mikrofibriller ¢éziinmeden kalirken, bu oranin %12-13 olmasi durumunda
seliiloz solisyonu tamamiyla ¢ézinmektedir. Yine NMMO hidrat icinde seliiloz
solisyonunda n=1.0 olmasi durumunda dinamik viskozite ve koruma modulin
artmasi seltlozun molekdl agirligini ve konsantrasyonunu arttirmaktadir.

Asagidaki Sekil 2.25°de sellloz liflerinin i¢ yapisi Gzerine NMMO hidrat
icindeki hidrasyon sayisinin etkilerinin mikroskobik goértnusleri verilmektedir.
Buradaki gérinidmlerden a’da n=1.0 olmasi durumundaki gerilme kirilma yuzeyi
gOsterilirken b’de n=0.72 durumundaki gerilme kirilma ylzeyi gosteriimektedir.
Hidrasyon sayisindaki azalma sonucunda gerilme kirilma ylzeyi (zerinde,
mikrofibrillerin varolmasi sayesinde ¢ekim ile molekiler oryantasyonun arttigi
gbsterilmektedir (Kim ve ark.2000).
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Sekil 2.25 NMMO Seliiloz Lifinin Morfolojisi Uzerine Hidrat Sayisinin Etkisi (Kim
ve ark.2000).

Asagidaki Sekil 2.26'de ise n=0.72'de 28.5lik ve 170’lik bikim
araliginda sellloz liflerinin morfolojisi Uzerine selUlozun molekdl agirliginin
etkileri gbsterilmektedir.
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Sekil 2.26 Seliiloz Liflerinin Morfolojisi Uzerine Seliilozun Molekil Agirliginin
Etkisi(Kim ve ark.2000).

Burada dikkat edilmesi gereken nokta, selGlozun molekdl agirliginin
yuksek olmasi durumunda diguk ¢ekim oranlarinda bile ince fibriler yapida lifler
uretilebilmektedir.

2.2.3.3 Selulozun Direk Cozeltisi

Chanzy ve arkadaglarn selulozun NMMO ve su karigimi i¢inde liyotropik
mezofaz formunda oldugunu bildirmistir. Mezofaz’in meydana gelmesi selllozun
molekliler  agirligina, ¢bzelti  sisteminin  su  icerigine,  selllozun
konsantrasyonuna ve ¢6zelti sicakhgdi gibi bazi parametrelere bagldir.

100°C’nin {izerinde ¢dzeltide yavas yavas cift kirinim gérin(r.

110°C’nin Gizerinde ¢dzelti tamamiyla isotropiktir.

90°C'’ye kadar sogutuldugunda ise ¢dzelti tekrar cift kirinima dénebilir.
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Bu sicaklik gecisi; selUlozun polimerizasyon derecesi ve cozelti
konsantrasyonu ile dogrudan, ¢ozelti igindeki suyun molar orani ile ise dolayl
olarak degistirilebilir. Su molar orani; NMMO anhidrousun molil basina suyun
mol sayisidir. Ornegin polimerizasyon derecesi 600 ve su mol orani 0,3 olan
%35 sulu bir ¢ozelti 140°C’de IsI gecisine sahiptir. Su mol orani 1,0’In
yukarisinda oldugu zaman cbézelti mesophase formunda degildir ve ¢dzeltinin
konsantrasyonu 6nemsenmemektedir.

Su igerigi ve polimerizasyon derecesinin etkisine ilave olarak mezofaz
¢bzeltisinin meydana gelisini, birde c¢o6zelti konsantrasyonu etkiler. Dlslk
polimerizasyon derecesinde sellloz kullanildigi zaman yiksek konsantrasyonda
mezofaz ¢dzeltisi elde edilir. Ornegin polimerizasyon derecesi 130 olan seliiloz
kullanildigi zaman %25’lik su konsantrasyonunda mezofaz c¢ézeltisi meydana
gelir (Cuculo ve ark. 2000).

Selllozun erime 6zelligi ile ilgili ilk incelemeler temel seltloz-NMMO- su

diyagraminin olusum safhalarinin kurulmasina yol agmigtir (Fink ve ark. 2001).

S SR T TT—
S B T
"“‘“}'h."" .
N < ekstraksiyon™_ -

_ koagiilasyon-is, - G
L - r -

Sekil 2.27 Seltloz-NMMO-Su Safhalarinin Diyagrami(Fink ve ark. 2001).

NMMMO-su ¢ifti i¢cinde seltlozun ¢dzinurlGgu Sekil 2.27°de gdsterilmigtir.
Bu safhada diyagram iginde gbreceli kiicik bdlgeler gésterilir ki bu bdlgelerde
sellloz yiksek konsantrasyonlu NMMO iginde tamamiyla ¢6zilmuUstir (Fink ve
ark. 2001).
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ik olarak NMMO-su karigimi icinde seliilozun bir kivamli ¢ozeltisi Gretilir.
Bu kivamli ¢bzelti bilesimi, saf su noktasi ve son sellloz ¢6zeltisinin karigimi
arasinda dogrusal bir hat Gzerinde herhangi bir yerde secilebilir. Kivamli ¢bzelti
sellloz liflerinin gsismesi ve tamamiyla islanma Ozelliklerini uzatmak igin
sulandinlabilir. Sonu¢ olarak tamamen c¢6ézinmeye ulasildigi bdlgenin
bilesimine kadar buharlasma sicakligi ve disik basingta kivamli ¢dzeltiden su
uzaklastirllir ve bdylece homojen ve sekil alabilir sellloz ¢dzeltisi olusturulur.
Homojen sellloz c¢bzeltisi Uretimiyle cesitli selllozik materyaller mikemmel
Ozellikleri ve ¢ok sayidaki sekillendirme teknigi yardimiyla Uretilebilirler (Fink ve
ark. 2001).

NMR ile yapilan calismalar gostermistir ki sellloz tUrevleri veya bir
bilesimi NMMO ile birlikte yer almaz. Ancak kendi basina sellloz, su ve alkol
gibi hidroksil grubu igeren diger bilesikler ve NMMO icindeki N-O gUglu
dipollerin oksijeni arasinda hidrojen bagi olusumu beklenmektedir. Bu ylzden
diger seltlozun ¢bézinmesi suyun varhgi iginde yaptiriirsa NMMO molekilleri
icin su ve sellloz arasinda bir reaksiyon yer almak zorundadir. Bu ytzden
homojen sellloz ¢dzeltisi suyun az miktari ile Gretilebilir (Fink ve ark. 2001).

Son zamanlarda yeni bir Lyocell prosesi “Cocel Prosesi”’ tasarlanmistir.
Bundaki bazi karakteristik 6zellikler Lyocell prosesine benzemektedir. Bu yeni
proses, selilozu erimis-NMMO-hidrat icinde yaklasik 5 dakikada, sellilozun yok
denecek kadar az bozulmasina izin verecek sekilde ¢6zilmesini saglamaktadir.
Dahasi bu proseste kullanilan NMMO hidratin hidrasyon sayisi (n) 1’den
blyUktar.

2.2.3.4 NMMO ve Su

Selliloz/NMMO/Su ¢ozeltisi igcine NH4Cl gibi belirli katki maddelerinin
ilavesiyle liflerin mekanik &zelliklerini arttirdigi  bulunmustur. Chanzy ve
arkadaslari, katki maddelerinin ilave edildigi ¢6zeltiden ¢ekilen liflerde, 6z yapisi
lif eksenine paralel uzanan, mikrofibril paketlerinin tamamindan meydana
geldigini gdéstermiglerdir. NH4ClI'Un ilavesi dayanimi arttirir ancak liflerin yanal
kohzyonunu azaltir ve elde edilen liflerin fibrillesmesi kolaylasir.
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Kumas ve liflere enzim uygulanmasiyla, ¢oklu ¢apraz baglayici kimyasal
uygulamalariyla veya reaktif boyalarla liflerin fibrillesme egilimleri énlenebilir
(Cuculo ve ark. 2000).

2.2.3.5 Lyocell Lifi Uretiminde Kullanilan Cekim Sistemleri

Lyocell lifleri sekil 2.28'de gbésterildigi gibi yas ¢ekim veya Sekil 2.29'da
gOsterildigi gibi kuru-jet olmak Gzere iki ¢cekim metoduyla Uretilebilirler. Yas
cekim yoénteminde ¢oOzelti, bir pihtilastirici icine ¢ekim siresince direkt olarak
basilir. Pihtilagtirici, polimer igin bir ¢ézict degildir. Pihtilasma banyosu igine
puskurtilen ¢oézelti yayilir, lifler daha fazla uzatilir ve yikanir (Cuculo ve ark.
2000).

Folirner
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e Cazeltinin
Gdz0cd Hazirlanmas) |Filamentlerin
’ Gikartiimas Polimer Lif .
t Frosesi — Lrln
. o Gekim

Pihtilagtinci{zdkeltici) Banyosu Daha Konsantre
Banyo Gizeltisi Olan Suwe Gozicl

—_— —— Cizeltisinin Geri

—| |— Déndgimi

Dilze

Sekil 2.28 Yas Cekim Prosesi (Anonim-1982)

Kuru cekim prosesinde c¢ozelti hava igine puskdrtalir ve hemen
pihtilastirici igine ilerler. Hava boslugunun amaci lif kesiti boyunca
oryantasyonu arttirma amaciyla puskirticlye daha fazla akis saglamaktir.
Hava boslugu ayni zamanda polimer ¢ézeltisinin sicakhgini degistirir. Genelde

pihtilastiricinin sicakligindan daha yiksek olan bir degere ¢ikartir.
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Sekil 2.29 Kuru Cekim Prosesi (Anonim-1982)

NMMO/su icindeki selllozun ¢ekimi durumunda hava boslugu icindeki
nem ve sicaklik miktari lif fibrilasyonunu etkiler (Cuculo ve ark. 2000).

Genel olarak yas cekim yoluyla elde edilen liflerin fiziksel &zelliklerinin
¢ogunlukla, ayni ¢gekim sartlarinda, ¢cekim ¢ozeltisinin safhasina bagimli oldugu
disunulmektedir. Bu karakteristik  6zellik, (PPTA) (p-phenylene
terephthalamide) gibi tamamiyla aromatik polimerlerin, kuru-jet/yas-cekim
yonteminde Ozellikle farkhlik gostermektedir. Bu ylzden aramidler igin
anisotropik safhada yas c¢ekim kullanihr. Lyocell lifleri iginde ayni sey
beklenmektedir. Clnkii NMMO’nun konsantrasyonuna ve hidrasyon sayisina
bagli olarak Lyocell lifi gekim ¢dzeltisi anisotropik veya isotropik olabilir. PPTA
icin énemli olmazken Lyocell lifleri igin ¢cekim ¢dzeltisinin safhasi (isotpropik-
anisotropik olma durumu) lifin fiziksel 6zellikleri agisindan énemlidir (Chae ve
ark. 2003).

2.2.3.6 Lyocell Lif Olugumu

Konvansiyonel viskoz prosesine karsi rejenere selilozik lif olan Lyocell

lifinin yapisal olugsumu farkh bir tiptir.
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NMMO teknolojisi, proses adimlarinin sayisinin azaltiimasi ile tdretim
olmaksizin rejenere sellloz lif Gretimi igin ¢evreyle dost, kaynaklari koruyan,
basit bir teknolojidir.

Buradaki n degerinin selilozun davraniginda énemli rol oynadigini daha
6nce sdylemistik. Kaynaklara gore lyocell prosesinde kullanilan NMMO hidratin
hidrasyon sayisi n<0,9 olup bu durumda cekim c¢dzeltisi anisotropik yani
akiskan kristalin safhasindadir. isotropik ve anisotropik haldeki g¢ozeltilerden
cekilen lyocell liflerinin farkli fiziksel 6zelliklere sahip oldugu distntlmekte olup
isotropik ¢ekim safhasinda Uretilen liflerde daha disik makrofibrasyona sahip
liflerin Gretilebildigi géralmastir (Chae ve ark. 2002).

NMMO icinde selllozun eritiimesi ve ¢ekimi Courtaulds LTD. tarafindan
ticari olarak geligtirilmistir. Cézeltinin hazirlanmasinda sulandiriimis NMMO ve
n-propyl gallet'in karisimina selGlozun ilave edilmesi gerekmektedir. n-propyl
gallet selllozun polimerizasyon derecesinin stabilize edilmesi i¢in bir anti
oksidant olarak kullanilir. Karistirma bir yag banyosu iginde 130°C’a isitilan
hava sizdirmaz bir kap iginde yapilir. Karistirma isisi ¢gok 6nemlidir ¢lnki
150°C’in  (izerine cikildiginda ¢ozeltinin istenmeyen hizli  parcalanmasi
patlamalara neden olabilir. Tamamiyla normal bir ¢dziinme 130°C’de ve 30
dakika icinde meydana gelir. Tam olarak c¢cézinme sicakhdli ve zamani
cozeltinin icerigi ile degisebilir. Verilen konsantrasyonda selllozun tamamiyla
¢6zlnmesi selllozun polimerizasyon derecesine dogrudan bagimlidir (Cuculo
ve ark. 2000).

Konsantre NMMO-su sollisyonundan lif olusumunun safhalari asagidaki
gibi karakterize edilebilir.

1)NMMO-MH(monohidrat)’in bir kapali bilesimi ile NMMO su karigimi
icinde sellloz hamurunun ¢ézilmesi ile gekim ¢dzeltisinin ¢okeltiimesi

2) Cokeltme banyosu igine, bir hava girdabi sayesinde, buharlagsma
sicakliginda ¢ekim ¢dzeltisinin ¢ikartiimasi

3) Bir sulu banyo ve diger akiskan coézeltileri iginde sellloz lifinin
pihtilastiriimasi

4)Yikama

5)Kurutma
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6) Bitim iglemleri
Asagidaki Sekil 2.30'da kuru-jet/yas-cekim prosesi sematik olarak

gOsterilmektedir.

Sicakhk
kortrol

A 1stilmig dope kaplar

fittre: ve gekim dizenedi e
cekim pompas
Calkalama igin

Ykarma Silindirleri

vikama silindirleri

kurutma
silindirleri

Sekil 2.30 Kuru- Jet/Yas-Cekim Prosesi ile Lyocell Lifinin Elde Edilmesi (Fink ve
ark. 2001).
Genel olarak ¢dzeltinin bilesimi  %8-20 Sellloz
%75-80 NMMO
%5-12 Su’dan olugsmaktadir.

Elde edilen yUksek viskozitedeki sellloz ¢ozeltisi filtre edilir. Bunu takiben
diizelerden gegirilerek 90-120 °C arasindaki yliksek sicakliklarda sulu lif gekim
banyosunda sellloz-NMMO-su ¢b6zeltisi sekil alir (Fink ve ark. 2001-Seventekin
ve ark. 1998).

Lif c¢ekiminden sonra NMMO’nun asirt  suyu buharlastinlarak
konsantrasyona aktarilir ve ¢dzeltinin hazirlanmasinda tekrar kullanilir. Bu geri
kazanma %99,5 oraninda olur geri kalan deger ise aritma tesislerinde geri
kazanilacak kadardir (Seventekin ve ark.1998). Genel olarak lifin kurutulmasi,
ylkanmasi, selllozun pihtilagtiriimasi, hava girdabi ve ¢ekim Unitesi iginde
seliloz-NMMO’nun bozundurulmasi ile Lyocell lifleri Gretilmis olur.

Yuksek viskozik yapidaki ¢ozeltinin sekillenmesi boyunca kristalizasyon
prosesi, pihtilasma, ayni zamanda da oryantasyon ile yapisal olusum belirlenir.

Bitim uygulama sartlari kurutma gibi presipitasyon sartlari, coézelti
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karakteristikleri ile kristalitalizasyon etkilenir. TUm proses parametreleri birbiri ile
bagimhidir (Fink ve ark. 2001).

Buglnlerde Lyocell lifleri hem kesikli hem de filament halinde
uretilebilirler. Konvansiyonel sellloz lifleri ile karsilastinidiginda, NMMO tipi
liflerin dGnemli 6zellikleri sdyle siralanabilir.

1) Yas ve kuru dayanimlarn yiksektir.

2

3

) Yas ve kuru kopma uzamalari disiktir.
)
4) D0gum ve loop dayanimlari ytksektir.
)

Yas ve kuru moddlleri yUksektir.

5) Yuksek fibrilasyon yetenegine sahiptir.

2.2.3.7 Uretim Parametrelerinin Elde Edilen Lif Uzerine Etkileri

Lyocell lif Gretimindeki kuru-jet/yas-cekim prosesinde kullanilan, liflerin
plaskarttldiga dize boyutlarinin, hava boslugu ve hava boslugu icindeki hava
sartlarinin, liflerin hava boslugu icinden ¢ikip banyoya girme agsamasinin ve
cekim oraninin, elde edilen lif kristalizasyonu Uzerine ©6nemli etkileri
bulunmaktadir. Cekim orani hava boslugu icindeki filament profili Gzerinde etkili
degildir. Sellloz ¢dzeltisinin hacimsel akis orani tarafindan ¢ekim uzunlugu
kontrol edilebilmektedir.

Hava boglugu lif Gretim prosesinde énemli bir parametredir. CUnki hava
boslugu life iyi mekanik 6zellikler vermek icin polimer oryantasyonu saglamakta
ve arzu edilen lineer yogunlukta lif ¢gekimine izin vermektedir. Hava boslugu
icinde devam eden birkag proses vardir. Bunlar;

1) Filamentin sicakligini azaltmak

2) Liflerin ylzeyi boyunca bir taraftan diger tarafa suyun kutlesel
transferini saglamak

3) Materyalin hizlandirilmasi ve lif gapinin azaltiimasi

4) Polimer zincirinin oryantasyonu

5) Sellloz c¢b6zeltisi veya selllozun kristalizasyonunu mudmkin

kilmaktir.
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Hava bosluk yogunlugu liflerin  polimer kristalinitesi, kristalin
oryantasyonu ve ilave olarak da liflerin baslangic modulleri Uzerinde etkili
degildir.

Hava boslugu icinde 20mm’den sonra filament yiizey sicakhigi 90°C’ye
kadar kademeli olarak ylkselirken hava boslugunun 250 mm’sinden sonra
filament kusatma sicakligi mimkin olugunca dismektedir. Bunun sebebi
bicimlenme durumunda bikim banyosu girisindeki termal soguma derinliginin
¢ok yUksek olmasidir. GClnkl materyal ¢cok kompanentli bir sistemdir. Sipinodal
bozunma boyunca daha sert ayrilma safhalarina izin verir. Polimer bdlgeleri
arasina zincirlerin tam olarak nufuz etmesindeki azalma ve zayif nokta
sayisindaki artis hem mukavemet hem de kopma uzamasini azaltir.

Hava boslugundaki sicaklik artisi ile filamentin soguma davraniginda
azalma beklenmektedir. Bu da polimer kristalinitesi ve kristalin oryantasyonun
azalmasina Onculik eder. Filament hava boslugu icinde belirli derecede
sogutulur. Gink NMMO c¢ok higroskopiktir. Bu ylzden su almaya egilimlidir.
CUnkd uzun zaman boyunca atmosferdeki su buhari ile emdiriimeye maruz
kalmistir. Su alimi gevsemeye izin verirken materyalin viskozitesini
digUrmektedir. Hava boslugu iginde filamentin sogutulmas! yalnizca hava
sicaklik degisimiyle olmaz, ¢bzelti viskozitesi ve sicakliktaki degisimin sebep
oldugu kutle transferi (suyun buharlastiriimasi) yoluyla da gergeklesir. Eger
kuruma baslayana kadar sogutulursa bu ylzden polimer kristalinitesi ve kristalin
oryantasyonda artig gorlebilir.

Hava bosluk uzunlugunun aksine hava bosluk sartlari; cekim banyosu
girigsinde filamentin ¢iftkirnimi Gzerinde énemli etkiye sahiptir. Bu ytzden liflerin
son polimer kristalinitesi ve kristalin oryantasyonu deg@erlerinin farkl olabilecegi
beklenebilir.

Hava bogluk sartlar liflerin ¢ekim hizi Uzerinde de belirli bir etkiye
sahiptir.

Kuru ve soguk hava sartlari ile gekimin ¢cok kolaylagsmasi beklenmektedir.
Gozeltinin en sicak ve en dislk viskoziteye sahip oldugu dize kenarindaki
¢cbzelti konsantreyken, sogutulan polimer ¢bézeltisinin viskozitesi daha hizl

arttigindan dolayi ¢ekim daha ¢abuk olur.
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ik ve nemli hava ile kondlisyonlanmis hava boslugu vasitasiyla liflerin
sismesi azaltilabilir. Kitle transfer etkilerinden dolayr kompozisyonun
farklilasmasi veya daha iyi sogutma sayesinde ¢ekim hattinda daha yUksek
gerilim vardir. llik ve nemli hava ile kondlsyonlanmis uzun hava boslugu olmasi
durumunda polimer kristalizasyonu ve kristalin oryantasyonu banyo ylUzeyinin
hemen &ncesinde olur. Burada bir maksimuma ulagip sonra dudser.
Rahatlamaya izin veren polimer ¢Ozeltisini azaltan suyun igeriye nufuziyeti
vardir ve sonugta lif dayanimi diuser. Tium durumlarda ¢ekim boyunca polimer
zincirlerinde bir miktar kayma meydana gelir.

Hava sartlari liflerin dayanimi Gzerinde énemli bir etkiye sahiptir. Hava
bosluk sartlari, verilen 1lik ve nemli hava ile kuvvetlendirildiginde ve kisa hava
boslugu kullanildiginda dikkat edilecek etki liflerinin dayaniklihdinin artmasi ve
yuksek kopma dayanimina sahip olmalaridir. Kuru ve sicak havayla
sartlandinimis kisa hava boslugu kullanildiginda liflerin baslangi¢ modiillerinde
herhangi bir fark goéralmeyebilir. Uzun hava boslugu ile bu durum daha
karmasiktir. Soguk hava ile hava boslugunun uzatilmasi (zerine dayanimda
artis olur. Hava 1sitildigi ve kismen de nemlendirildigi zaman burada gtcli
etkilesimler gorulebilir. Dayanim ¢ok duger.

Sonug olarak en gugli filamentleri uzun hava boslugunda kuru hava ile
veya kisa hava boslugunda nemli hava ile yapilan gekimler verir.

Dize Olclleri blylk ya da kiclk oldugu zaman liflerin, icine
puskdrtldigu hava bosluk uzunlugu, cap profili Gzerinde blUylk bir etkiye
sahiptir.

Ayni hava boslugu sartlarinda kullanilan ince ve kalin dizelerden elde
edilen liflerin yapilar farklidir. ince diizeler kullanildiginda gekim banyosuna
girerken farkh hava bosluklar kullanilsa da filamentler ayni oryantasyona
sahiptirler, ¢lnkd bunlarin polimer kristalinitesi ve kristalin oryantasyonlari
aynidir. Bu nedenle elde edilen liflerin farkh olmasi beklenemez. Kalin dizeler
kullanildiginda, hava boslugu sonundaki c¢ift kirlnim degerinin, ince dize
kullanimindakine nazaran ¢ok dusuk oldugu tespit edilmigtir. Bu olay kalin
dizeler ile zayif sogutma ve az gerilime izin veren disiUk viskozitenin

sonucudur.
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Lif Oretimi sirasinda c¢ekim dalgalanmasi denilen bir olay
gerceklesmektedir. Bu cok ylksek veya cok dusik cekim oranlarinda sistem
sogutuldugu zaman, eriyik ¢cekim icinde normal olarak géralen bir problemdir. Lif
capindaki periyodik yUkselmeler olarak tanimlanabilir. Cekim oraninin artmasi
ile bu ¢gekim dalgalanmasi azalmaktadir (Mortimer ve ark.1996).

Yuksek c¢ekim oranlari verildiginde filament hava boslugu icinden
gecerken, filament Gzerine daha blyUk ylUk gelir ve bu ylzden elde edilen lif
capl! daha ince yapida olur (Moss ve ark.2002).

2.2.3.8 Lyocell Liflerinin Ozellikleri

Lyocell lifleri yUksek kristalinite derecesine sahiptirler. Bu liflerin
elementer fibrilleri ylksek oryante olmus amorf Dbdlgeler sayesinde
yonlendirilmig lif ekseni icinde ayriimistir ve bu fibriller yliksek 1slak ve kuru
dayanima izin vermektedirler. Bu ylzden Lyocell lifleri su ile yikanabilirdir (Chae
ve ark. 2003). Dahasi bu lifler su ile islatildiginda ve kuru haldeyken pamuk ve
viskoz rayon gibi diger selllozik esasl liflerden daha az c¢ekme gerilimi
gOsterirlerken, 1slak halde mekanik gerilmeler altinda fibrillesme egilimlerinden
dolayi da farklihk géstermektedirler (Chae ve ark. 2003, Nicolai ve ark. 1996).
Lyocell liflerinin yapisi Uzerine yapilan arastirmalar gostermiglerdir ki, Lyocell
lifleri modal ve viskoz liflerininkinden daha zayif kristalitler arasi yanal baglara
sahiptirler. Lif olusumunun bir agsamasi olan ¢ekim prosesi ise ylksek oryante
olmus kristalin bdlgelerde buyuk kirlimalar olusumuna neden olmaktadir (Nicolai
ve ark. 1996). Lyocell liflerinin diger avantajlari arasinda yumusakligi, iyi
orticulik yetenegi, diger materyaller ile kolay karistirilabilmesi ve biyolojik
olarak pargalanabilme yetenegi sayilabilir (Chae ve ark. 2003).

Lyocell liflerinin parlaklik, boya alabilme yetenegdi, boyut stabilitesi ve
gérinim gibi bazi 6zelliklerini gelistirmek igin merserizasyon iglemi gereklidir.
Sulu NaOH iginde selllozun sismesinden dolayi, molekuller i¢ci ve molekuller
aras! hidrojen baglarinin kopmasinin sonucunda selllozik yapinin etkiledigi
bilinmektedir. Ancak buna ilave olarak selliloz hamur tipinin, hem lif sisme



64

derecesine hem de agirlik kaybina etkisi tam olarak agiklanamamaktadir (Chae,
ve ark. 2003).

Ekolojik bakimdan Lyocell lifleri, ¢ok ilging yeni selllozik lifler olup
dogada yetisen hammaddeden yapilmaktadir. Bu liflerden meydana gelen
mamdller tekrar kullanilabilirler, yani geri kazanimlari mimkindir. Gop olarak
yakilip yok edildiginde bile atik suda tamamen parcalanabilmektedirler. Yanma
esnasinda ortalama 15kj/g’lik su agiga ¢ikar. 8 gin slrede anaerobik bakteriler
Ozelliklerini kaybederler. Aerobik bakteriler ile de 4 hafta sonra 6zelliklerinde
azalma meydana gelir ve bunu karbondioksit-su halinde tamamen parg¢alanma

izler (Seventekinve ark. 1998).

2.2.3.9 Lyocell Liflerinin Merkez Kabuk Etkisi

Diger rejenere selllozik esash liflerde oldugu gibi, Lyocell liflerinde de lif
olusumu sirasinda meydana gelmis olan kabuk 6z yapisi ve lif iginde belirli bir
oryantasyonda bulunan bosluk yapisi mevcuttur.

Dogal bitkilerden elde edilen liflerin yapilarinin Gniform oldugu gordlar.
Dogal bitkilerden elde edilen lifler ve dogal 6zli rejenere lifler, benzer fibril
bosluk yapilarina sahip olmalarina ragmen, ¢ozeltiden direk c¢ekim ile elde
edilen liflerin mikro yapilarina radyal donmeler etki etmektedir.

Lyocell liflerinde kabuk, 6zden daha yUksek bir oryantasyona sahiptir.
Tdm c¢ekim proseslerinin ortak bir olgusu, pihtilasma banyosuna girdiginde
filamentlerin dig tabakasinin katilagsma hizinin izafi olmasidir veya gerilimlerin
dlzgin olmayan radyal dagilimlar vermesidir.

Dis tabaka ile kargilastirildiginda 6zin katilagsma zamani, dis tabakadan
daha uzundur. Muhtemelen 6zden kabuga dogru oryantasyondaki artisin
nedeni; yuksek oryante olmus yapinin uzun bosluk olusumuna misaade
etmesidir.

Sicaklik veya ¢6zelti konsantrasyonunun yikselme veya diismesi sonucu
filament ylzeyinden uzakliga bagh bir fonksiyon olarak, soguma derinligi
degisebilir ve kabugun soguma derinligi 6ze gére daha ytksektir. Bunun sonucu

olarak da kabukta 6ze gbre dalga boyu dalgalanmasi daha kisa olacaktir.
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Dahasi mikro yapinin etkisiyle lif yUzeyinden merkeze dogru uzaklhgin
artmasiyla katilasma zamani artacaktir. Micro yapidaki yerel farkhliklar, islanma
asamasinda Ozelliklerin etkilenmesine ve islak lifte i¢ gerilimlerin meydana
gelmesi de liflerin su icinde sisme yeteneginde yerel farkhliklarin olusmasina
sebep olabilir. Pihtilasma banyosunun sicaklik ve kimyasal bilesimindeki
farkliliktan dolay! liflerin banyo igindeki soguma derinlikleri farklilik gdsterir. Lif
cOzeltisi dustk sicakliktaki banyoda, yiksek sicakliktaki banyoya gére daha
fazla katilasma derinligi verir ve bu ylizden mikro yapida daha iyi artig gosterir.
Soguma derinligi birde ¢6zinmez yapidaki ¢6ztcunin gicune bagldir.

Lif eldesi sirasinda kullanilan ¢ekim orani elde edilen lif i¢ yapisinin
oryantasyonunu etkiler, ylksek ¢ekim oranlari daha oryante olmus yapilar verir.
Yiksek c¢ekim orani verildiginde, filament hava boglugu iginden gecerken
filament Gzerine daha fazla yik gelir ve bu ylzden elde edilen lifin ¢gapi daha
incedir.

Ozdense kabuktaki dalga boyu inis-cikis hareketlerinin yogunlugunun
daha kisa olmasi sonucu olarak, kabugun katilagsma derinliginin, 6zin katilagsma
derinliginden daha fazla goérilecegi beklenmektedir. Yani kabuk 6zden daha
cabuk katllasmaktadir. Bu nedenle kabukta spinodal bozunma mekanizmasi
daha ilk safhalarda olacaktir. Oziin katilasmasi daha uzun siirmektedir yani
spinodal yapi katilasmaya izin verir. Sonug olarak 6z kabuktan daha az ve daha
blyldk bogluk morfolojisine sahiptir.

Sekil 2.30'da kabuk ve 6zde bulunan bosluk yapisindaki farkliliklar
gOsterilmistir. Kabuktaki bogluklar 6zdekine nazaran daha yiksek oryantasyona
sahiptirler. Lif ekseni boyunca bosluklarin uzunlugu lifin bir ucundan diger ucuna
kadar sabit kalir (Moss ve ark. 2002).

Liflerin hazirlanmasinda kullanilan farkli proses sartlari elde edilen lifin
mikro yapisi Uzerinde etkilidir. YUksek ¢ekim orani kullanilarak elde edilen lifler
distik cekim oraniyla elde edilen liflere nazaran daha uzun, daha seyrek
bosluklara sahip olup, bu bosluklar lif ekseni boyunca daha ylksek bir sekilde
oryante edilmislerdir.
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Sekil 2.31 Farkli Gekim Oranlarindaki Lyocell Liflerinin Kabuk ve Ozdeki Bosluk
Yapisi ve Bosluklarin Yerlesimi (Moss ve ark. 2002).

Degisik c¢cekim oranlan ile mikro yapidaki ydnelmelerin ¢ogunlugu,
filament hava boslugu boyunca gecerken filament Uzerine degisik yUk
konmasinin sonucudur. Cekim orani ne kadar ylksek olursa hava boslugu
icinden gegerken filament Uzerine gelen yikte o kadar ylksek olur. Cekim
oraninin artmasiyla oryantasyonun arttigi gézlemlenmistir. Ancak yUksek
yuklerden dolay! yapi lif eksenine dogru daha etkili bir sekilde oryante olabilir.
Muhtemelen birde daha yuksek oryante yapidan dolayi yiksek ¢ekim oraniyla
elde edilen liflerin ortalama bosluk uzunlugu daha yuksektir. Bu ylzden daha
uzun bosgluklarin olusumuna izin verir. DUsdk c¢ekim oraniyla elde edilen
liflerdense yUksek ¢cekim oraniyla elde edilen lifler daha kiguk caplara ve daha
kicuk yanal periyotlara sahiptirler. Bu faktdrler, proses boyunca, ylksek ¢ekim
oraninda filament Gzerine gelen yiksek yukin bir sonucudur. Lif Uretiminde
kullanilan pihtilasma banyosu sartlarindaki degisim bosluklarin oryantasyonu
tzerinde énemli bir etkiye sahip degilken, ¢ekim oranindaki degisim bosluklarin
oryantasyonunda etkilidir. DUsUk c¢ekim orani kullanilarak hazirlanmig
liflerdense daha yuksek c¢ekim orani kullanilarak hazirlanmig liflerin bogluk
sistemleri daha yiiksek bir oryantasyona sahiptirler. iyi oryante edilmemis liflere
gbre, ylksek oryante edilmis liflerin kabuk ve 6z0 arasindaki bogluklarin
oryantasyon genigliginde blyUk farklar gérilmektedir (Moss ve ark. 2002).
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Mortimer ve Peguy (1996) pihtilasma banyosunun degisik sekillerde
dizenlenmesinin, hacim 6zelliklerini  etkiledigini  bulmuslardir.  NMMO
konsantrasyonunun artmasi ile hem fibrillesme uzunlugu hem de kopma
uzamasinda bir azalma vardir. Pihtilasma banyosunun sicakligindaki
degdisimlerde kararl egilimler verip ¢ekim banyosu sicakliginin artmasi ile hem
kopma uzamas! hem de dayanim azalir.

Lyocell liflerinin fibrillesme davraniglan ve dayanikhlilar, kristalin
olmayan bdlgelerdeki ylksek oryantasyonlarin sonucudur. Lyocell liflerinin
kristalin ve oryantasyon derecelerinin azaltiimasi alkali banyo icinde daha
yumusak bir ¢okelme ile saglanabilir. Lifler, alkol ve su icinde meydana gelen iki
adimh c¢békelme sayesinde, dayanikli(sert), ylksek oryantasyonda bir 6z ve
yumusak, fibrillesmeyen kabuk formunda Uretilebilirler. Bu tretim sekli asagida
verilen Sekil 2.32'de g0Osterilmigtir.

gematik lif yapi=
Dize .
LZUnlamasing kesit

Hava Eh:ug-lu@u — || I|
ikelme :
Banyosu i B
1. tabaka — HH'
alko
2. tabaka
sU —

Sekil 2.32 Lyocell Liflerine Gifty Banyo Uygulamasiyla Kabuk Oz Yapisinin
Temeli (Klemm ve ark.2005)

2.2.3.10 Lyocell Liflerinin Fibrillesme Davranisi

Tencel lifleri kendi icinde Tencel Standart, Tencel A-100 ve Lyocell LF
olarak, Ozelliklerindeki bir takim farkliliklardan dolayr farkli isimler ile
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aniimaktadirlar. Bu siniflandirmanin temel nedeni ise Lyocell liflerinin sahip
oldugu fibrillegsme 6zelligidir.

Bir selllozik lif olarak Lyocell i1slak abrasyon altinda fibrillesme egilimine
sahiptir. Cekim prosesi sellloz zincirlerinin lif ekseni boyunca uzanmalarina ve
siralanmalarina sebep olur. Bu ylzden amorf bélgeler azalirken daha oryante
olmus kristalin bdlgeler olugur. Bu fibriler yapi yuksek lif kararlihginda fakat
disUk lateral kohezyondan sorumludur. Bir islak sisme durumunda mekanik
gerilmeler icin lifler konu oldugunda bu senaryo kétllesir clnkl kristalin
bolgeleri baglayan hidrojen baglar koparak ayrilir (Udomkichdecha ve
ark.2002).

Sekil 2.33 Lyocell Lifinin Fibriler Yapisi (Eichinger ve ark.2002)

Lyocell liflerden elde edilen kumaslarin ¢ok sayida yikanmasinda bitim
islemi ile boyama gibi 1slak iglemler sirasinda, mekanik etkiler bagli olarak
uzunluk boyunca olugan yariklardan lifler ylzeye ¢ikabilir, bu istenmeyen bir
6zellik olup fibrillenme olarak adlandirlir. Genel olarak fibrillenme; suda sismis
tek liflerin mekanik zorlanmalarla lif ylzeyi boyunca ayriimasi anlamina
gelmektedir (Seventekin ve ark. 1998).

Lyocell esasli bir malzemenin fibrillenmesi Gzerine etkili olan bir takim
faktérler sdyle siralanabilir.

1) DuUsUk iplik bikimU / daha gevsek yapi

2) Yuksek sicaklik

3) Alkali ortam

4) Yogun mekanik etkiler

5) Dusuk flotte orani

Fibrillenmeyi azaltici etkiler olarak da agagidaki faktérler sayilabilir.

1) YUksek bikim / sik dokuma
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2
3

) DusuUk sicaklik
)

4) Perilan RFC / Perilan VF gibi kirik énleyici maddelerin kullaniimasi
)
)

Daha az mekanik etki

5
6

7)Boyamadan Once ve sonra 6zel selilaz kombinasyonlari ile enzimatik

Yiksek flotte orani

Boyamadan 6nce ve sonra Gtuleme

islem (Seventekin ve ark.1998).

Lyocell liflerinin fibrillesme derecesi ile bu liflerin cift-kirnim, relativ
kristalinite ve viskozitesi arasinda iligki vardir. Lyocell liflerinin en &nemli
6zelliklerinden biri olan fibrillesme yetenegini ortadan kaldirmak ya da kismen
azaltmak igin uygulanan etkin yontem bitim ¢6zeltisi icine ¢apraz baglama ajani
ilavesi seklinde olmaktadir. Uygun bir ¢apraz baglama ajani seltloz zincirleri
arasindaki kovalent baglar gibi bir sulu alkali icinde sellloz molekullerinin
hidroksil gruplari iginde reaksiyona girer. Reaksiyon i¢ tabakadaki fibrilasyona
kargl lifin dis katmaninda meydana gelir. Bu nedenle de lifin cevresel
fibrilasyonu azalir. Bitim sollsyonu igindeki c¢apraz baglama ajaninin
konsantrasyonu arttigi zaman lifin relativ kristalinitesi azalir. Capraz baglama
meydana gelince molekdl agirhidr artar ve dolayisiyla viskozitede de artis
g0zlenir. Zincirlerin dizenlenmesi ile iyi oryante olmus lifler lif ekseni boyunca
yuksek anisotropik karakteristik goésterir. Bir alkali ortamda sisme sirasinda
O’'dan 0.45'e kadar liflerin fibrilasyon indeksindeki degisim Sekil 2.33'de
gOsterilmektedir. Buradan anlasilir ki lif sisme durumunda oldugu zaman fibriller
yer alir (Udomkichdecha ve ark.2002).

Fr=o0 FI'=045

Sekil 2.34 Bir Alkali Ortamda Sisme Sirasinda 0’dan 0.45’e Kadar Liflerin
Fibrilasyon indeksindeki Degisim (Udomkichdecha ve ark.2002).
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2.2.3.11 Fibrillesme Davranisini Azaltma Yollari

Yukarida da daha 6nce lyocell liflerinin en énemli 6zelliklerinden biri olan
fibrillesme yetenegdini ortadan kaldirmak ya da kismen azaltmak i¢in uygulanan
etkin yontemin bitim solUsyonu igine ¢apraz baglama ajani ilave edilmesi
oldugundan bahsedilmisti. Bunun diginda Lyocell liflerinin fibrilasyon
yogunlugunun azaltiimasi yaplyr modifiye edici birka¢ yolla da
saglanabilmektedir. Bu yollar genel olarak sdyle siralanabilir.

1) Polimer ¢dzeltisine yapistirici madde ilave edilmesi

2) Cekim parametrelerinin degistiriimesi

3) Cekim banyosunun modifikasyonu

4) Liflere bitim iglemi uygulanmasi

Lyocell liflerinin fibrilasyon yogunlugunun azaltilmasi tzerine yapilan bir
arastirmada lif Oretimi sirasindaki tim proses adimlarinda bulunan teknik
parametrelerin lifin fibrillesmesi Gzerine etkili oldugu bulunmustur. Bu
parametrelerin tek tek ele alinarak fibrilasyon Uzerindeki etkileri ile ilgili detayli
bilgi agagida verilmigtir. Bu arastirmada incelenen proses adimlari;

1) Hava Boslugu

2) Cekim Hiz

3) Lif Cekim Orani

4) Polimer Cdzeltisinin Seliloz igerigi

)
)
)
5) Polimer Cdzeltisinin Su Igerigi
6) Gekim Banyosu Konsantrasyonu
)

7) Cekim Banyosu Sicakligi olarak siralanabilir.

1) Hava Boslugu :

Lifi olusumunun énemli bir asamasi olan hava boslugunun filamentin
olusumu Gzerine guglu bir etkisi vardir. Hava boslugu uzunlugu ve icindeki nem

miktari degisiminin dayanim Uzerine énemli bir etkisi bulunmaktadir. Sekil

2.35'den kolayca goérinmektedir ki uzun hava boslugu cok dasuk fibrilasyona
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izin verirken, soguk uzun hava boslugu sartlarinda fibrilasyon daha yiksektir.
Buna karsin, 1lik nemli ve kisa hava boslugu sartlarinda elde edilen liflerde ise
fibrilasyon daha disuk olmaktadir. Kondisyonlama yapiimamis hava boslugu
icindeki ¢cekim sonucunda ise kisa hava boslugu kullanildiginda daha yuiksek
uzun hava boslugu kullanildiginda ise liflerde daha dusuk fibrilasyon meydana
gelmektedir.

Fibril uzunlugu

T
— |

O 50 100 150 200 250 300
Hava bogluk uzunlugu {(mm}

Sekil 2.35 Seliloz Liflerinin Uretimi Sirasinda Hava Bosluk Uzunlugu ile
Fibrilasyon indeksi Arasindaki iliski (Mortimer ve ark. 1996).

Sekil 2.36'da hava bosluk uzunlugu ile sicaklik arasindaki iligki
gOsteriimis olup kisa hava boslugu kullanildiginda lifte 6nemli bir etki
g6zlenmezken, uzun hava boslugu kullanildiginda sicakhgin artmasi fibrilasyon

olusumunu azaltmaktadir.

20— 1
- : _a-"_'__?—‘h__\_(_‘-—.\_\_‘_ﬂ!
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g |
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0 0 10 20 30 40 B0 60
Hava bogluk sicakhin (C)

Sekil 2.36 Seliiloz Liflerinin Uretimi Sirasinda Hava Bosluk Sicaklig ile
Fibrilasyon indeksi Arasindaki iliski (Mortimer ve ark. 1996).
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Fibrilasyonun yaninda kuru hava veya kondisyonlanmamig sartlarda
hava bogsluk uzunlugunun artmasi sonucu lif dayanimi ve uzayabilirliginde de
artis g6zlenirken kisa hava boslugu ve yiksek nemli hava kullanimi sonucunda
da dayanimda artis gb6zlenir, ancak nemli hava ve uzun hava boslugu
kombinasyonu sonucunda ise hem dayanim hemde kopma uzamasinda bir
disis meydana gelmektedir (Mortimer ve ark. 1996).

2) Cekim Hizi :

Cekim hizinin fibrilasyon Uzerine etkileri Sekil 2.37°de gbésterilmis olup
cekim hizinin artmasi liflerin fibrillesme egilimlerinin de artmasina neden
olmaktadir.

Fibrilasyon indeksi

ot
& —t-ﬂ_#_—'_— |
u' § i P _I.-.-._I
10 20 30 40 50
Cekim lnz{m/min)

Sekil 2.37 Seliiloz Liflerinin Uretimi Sirasinda Cekim Hizi ile Fibrilasyon indeksi
Arasindaki iliski (Mortimer ve ark. 1996).

3) Cekim Orani:
Cekim oraninin az olmasinin elde edilen lifin polimer oryantasyonunun

dismesine neden oldugu bilinen bir seydir. Sekil 2.38’de farkli ¢ekim oranlari ile
fibrilasyon indeksi arasindaki iliski gbsterilmektedir.
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Fibrilasyon indeksi

o B 10 16 20 26 20
Cekim oram

Sekil 2.38 Seliiloz Liflerinin Uretimi Sirasinda Gekim Orani ile Fibrilasyon
indeksi Arasindaki iliski (Mortimer ve ark. 1996).

Farkli gekim oranlari ile ¢ekilmis liflerin son ¢aplari arasinda da farkliliklar
g6zlenmektedir. Genel olarak ¢ekim oraninin artmasi sonucu lif fibrilasyonunda
da bir artis gbézlenmektedir. Sekil 2.39'da farkli gekim oranlari ile Gretilmis liflerin
fibriler yapilan gésterilmektedir. Kisa hava boglugunda cekim oraninin artisi
fibrillenme yetenegini arttinr. Fakat ¢ekim oraninin digik tutulmasinda ise
yuksek dayanim ve dusuk fibrilasyona sahip liflerin Gretilebilmesi mumkin
olabilmektedir. Diger taraftan uzun hava boslugu ile ylksek ¢ekim oranlarinda

ise iyi mekanik 6zelliklere sahip az fibrillenebilen lifler Gretilebilmektedir.

b
Sekil 2.39 Farki Cekim Oranlar ile Uretilmis Liflerin Fibriler Yapilarinin

GOrinimu (Mortimer ve ark. 1996).

4) Polimer Cézeltisinin Seliiloz icerigi:

Cozeltinin viskozitesi glcllu bir sekilde sellloz icerigine baghdir. Buna
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dayanarak sellloz iceriginin azalmasi c¢ozelti viskozitesini de azaltmaktadir
denilebilir. Gbzelti icinde bulunan selliloz miktarinin artmasi liflerin fibrillesmeye
olan egiliminin de azalmasini saglamaktadir. GCobzelti icindeki sellloz
konsantrasyonu ile liflerin fibrillesme indeksi arasindaki iligki asagidaki sekil

2.40’da gosterilmektedir.

=n| S — - —
15:[ |
10+

Fibrilasyon indeksi

a i - Il i i i
8 10 11 12 13 14 15 16

Polimer ¢idzeltisindeki seliiloz %miktan
Sekil 2.40 Soliisyon igindeki Selilloz Konsantrasyonu ile Liflerin Fibrillesme

indeksi Arasindaki iliski (Mortimer ve ark. 1996).

5) Polimer Cozeltisinin Su icerigi:

Cekim banyosu girisinde soguk ve kuru hava sartlari kullanildigi zaman
polimerin cift-kirniminin artmasi igin ¢dzelti igindeki su miktarinin azaltiimasi
gerekmektedir. Bu azalma sonucunda meydana gelen viskozitedeki artig

sonucunda yuksek fibrilasyona sahip lifler tretilmektedir.

6) Cekim Banyosu Konsantrasyonu:

Cekim banyosunda bulunan %25 konsantrasyonda saf su ve NMMO
cozeltisi ile Lyocell lifleri elde edilir. Saf su NMMO c¢dzeltisine nazaran daha
¢6zUnmez bir baski olusturur. Su yerine %25’lik NMMO kullanimi fibrillegsmeyi
azaltir. Fibrilasyonu diistk olan bir lifin dayanimi daha dasdktir.
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7) Cekim Banyosu Sicakhgi:

DiUsuk ¢ekim banyosu sicakligi fibrilasyon indeksinin artmasina sebep
olabilir. GUnk0 1sil baski ylkselecektir ve sonu¢ olarak spinodal bozunma
etkileri glclenecektir.

Mekanik fibrilasyon ve enzimatik defibrilasyon uygulamalarn Lyocell
liflerinin kopma gerilmesi ve dayanimini 6nemli derecede modifiye ederken, bu
uygulamalarin young modult Gzerinde é6nemli bir etkisi yoktur. Lyocell liflerinden
olusturulan bir Lyocell kumas mekanik fibrilasyon islemine tagbi tutuldugunda
kumasta 6nemli miktarda dlzensiz ylUzeysel fibrillesme mevcut olmaktadir.
Gunkd kumas hacmi ile karsilastirildiginda alt tabakadaki lifler mekanik
uygulamalardan etkilenmezler ve lif ¢apiyla, lif lineer yogunlugunda énemli bir
degisme meydana gelmemektedir.

Lyocell kumaslari fibrillestirmedeki enzim uygulamasi sonucunda
yuzeydeki fibriller kaldiriir. Enzimatik uygulama boyunca yer alan spesifik
hidrolizden dolay! yapinin mekanik 6zelliklerindeki degredasyon daha yuksektir.

Mekanik defibrilasyon uygulamasi yalnizda ylzey liflerini etkilerken
enzimatik defibrilasyon uygulamasi kumas igindeki tim lifleri potansiyel olarak
etkilemektedir.

Hem mekanik hem de enzimatik defibrilasyon uygulamasi sonucunda
amorf selllozun kristalin sellloz-1I'ye dénasimu ile lif kristalinitesinde azalma
meydana gelmektedir. Bu olusum buyuk bir ihtimalle mekanik etki sonucunda
meydana gelmektedir ¢clnkl bilinmektedir ki tek basina enzimatik uygulamalar
kistalinitede 6nemli degisimlere neden olamazlar. Endustriyel uygulamalar
sonucunda liflerin kristaliniteleri ¢ok daha kolay degrade edilebilmektedir.
Uygulamalar boyunca liflerde meydana gelen yapisal ve morfolojik degisimler
liflerin cekme yetenegini arttirmis oldugundan dolayi boyama iglemleri sirasinda
kullanilacak boya miktari, islem uygulanmamis Lyocell kumaslarin boyanmasi
sirasinda kullanilacak boya miktarindan daha ytksektir (Carrillo ve ark. 2003).
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2.2.3.12 Lyocell Liferi Uzerine Isil Muamelenin Etkisi

Sellloz yari rijit zincir polimeri oldugu igin selliloz/NMMO. Su iginde
akigkan kristalin formda olabilir. Ancak Lyocell liflerinin ¢ekim ¢ozeltisi var olan
cekim sartlan altinda akigkan kristalin degildir. Bu yizden Lyocell liflerinin tim
cekim davraniglart aramid liflerinin akigskan kristalin ¢ekimine benzerdir.
Termoplastik aramid lifleri icin (PPTA) poly(-p-phenylene terephthalamide) isil
muamele sayesinde kristalinite, oryantasyon ve yogunluk arttirilabilir ve lif
yapisi iyilestirilebilir. Isil muamele sayesinde aramid liflerinin  mekanik
Ozelliklerinde de blylk bir artis meydana gelir. Thuringion Institute of Textile
and Plastic Research in Germany’in yaptidi ¢calismalar géstermistir ki , Lyocell
liflerinin elastik moddllerinin artisinda Lyocell filamentlerinin sisme gerilmesi
etkili bir rol olabilir. Su ve NaOH ile sisen liflerin gerilmesi yoluyla sirasiyla
suyla%50, NaOH ile %80 oraninda Lyocell liflerinin elastik moduli artmigtir.

Wei ve arkadasarinin yaptigi bir calismaya gore; Lyocell liflerinin
mekanik Ozellikleri Gzerine kuru sicakhgin etkisi incelenmig ve kuru sicakliktaki
bir artis ile liflerin dayanimlar iyilesmistir. Maksimum etki 100°C de olmustur.
Sicakhgin biraz daha artmasi ile Lyocell liflerinin dayanimi siddetle azalmigtir.

Isil muamele boyunca liflere uygulanan gerilim artigi ile Lyocell liflerinin
baslangic modull ve gerilme direnci artmig diger taraftan ayni zamanda liflerin
kopma uzamasl! azalmistir.

Isil muamele boyunca liflere uygulanan gerilim liflerin giftkirinimi tGzerine
de etkili olmustur. Gerilimdeki artis ile liflerin ¢ift-kinniminda biraz iyilesme
go6rilmekteyken, liflerin genel oryantasyonu da artmistir. Sabit gerilim altinda
Isil muamele goren liflerin kristalinitesi biraz artmis, kristalin oryantasyonu da
biraz degismistir.

Genel olarak bir termoplastik kristalin polimerin kristalinitesi ¢ekim
prosesi sayesinde dizeltilebilir. Ancak suyla sismis Lyocell liflerine gerilim ile 1sil
muamele uygulandidi zaman yeniden kristallenme ve kristalitlerin zarar gérmesi
olmaz, cunkl seliloz termoplastik olmayan bir polimerdir. Bu ylzden Lyocell
liflerinin kristalinitesi, 1sil muamele siresince gerilimdeki artis ile iyilesmez.

Muamele gérmus Lyocel liflerinin;
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1) Genel oryantasyonu artar
2) Kiristalin oryantasyonu surekli olarak yenilenir. Bu ylzden de,
3) Amorf oryantasyon belirgin bir sekilde artar.

Bilinmektedir ki aslinda bir lifin dayanimi, amorf oryantasyona ve moduli
de, kristalin oryantasyona ve kristaliniteye baghdir. Seltloz lifleri i¢in gerilim ile
Isil muamele amorf oryantasyonu biraz iyilestirir ve yari rijit zincirler daima
oryante edilir. Bu yalnizca dayanimi degil, ayni zamanda liflerin modulini de
arttirir.

Isil muamele sonucunda Lyocell liflerinin dayanimi ve modili artmig
olmasina ve uygulama sonucunda liflerin mekanik 6ézellikleri iyilesmis olmasina
ragmen, bu iyilesme uzun zaman boyunca korunamamaktadir. Bir nedendir ki
gerilim ile 1sil muamele edildiginde Lyocell liflerinin amorf oryantasyonu artar,
fakat liflerin modul ve dayanimindaki (mekanik Ozelliklerindeki) iyilesme
sabitlenemez, ¢lnkl yeni kristalit olugsumlar ve fiziksel gapraz bag varhigi yoktur,
bu ylzden amorf saha icindeki yeni oryante olmus moleklller zamanla yavas
yavas serbest hale gelir ve bu liflerin dayanim ve modulindn isil muamele
oncesindeki duruma dénmesini saglar.

Michels ve arkadaslari bulmuslardir ki, Lyocell lifleri G¢ ydnde
dizenlenmis akiskan kristalin polimerlerin yapisi ile karsilastirilabilen iki boyutlu
bir dizendedir.

Lyocell liflerinin kristalinitesi, ¢ekim prosesi boyunca formu kolay olan
seltlozun iki boyutlu dizeninin dehidrasyonu sayesinde olusturulmustur, fakat
ic boyutlu dizenlemenin olusturulmasi zordur. Uc boyutlu su igeriginin
azaltilmasi ile olusturulabilir. Hidrojen baglarinin olusumundan sonra selilozun
molekll tabakalari arasindaki mesafe daha da kisaldigi zaman seliloz
kristallenmeye baslar. Kristalit olustuktan sonra isil muamele ve ¢ekim sonrasi
Lyocell lifleri su ile sisirilmis gibi yeniden kristallenir ve kristalitleri pargalanmaz
(Zhang ve ark.2006).
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2.2.4 Lyocell LF

Lenzing A.G. Uretim iglerinde capraz bagl kimyasallar ile fibrilasyona
ugramayan yeni bir Lyocell lifi olan Lyocell LF’yi gelistirmistir ve Lyocell LF
elyafinin fibrilasyon egilimindeki gelismeyi Uretim agsamasinda kimyasal ¢apraz-
bag sayesinde bastirarak elde etmeyi basarmis bulunmaktadir.

Lyocell LF elyafinin Gretimi Sekil 2.41°’de gdsterildigi gibi bilinen Lyocell
yas egirme prensibine dayanmaktadir. Bu anlamda, selliloz hamuru ylksek
viskozite ¢ozeltisi olan NMMO (N-methylmorpholine-N-oxide) ¢b6zeltisinde
¢bzunerek suyun buharlastirilmasi ile dizelerden gegirilmek sureti ile Gretilir.
Takiben hava boslugunda gerilerek seliloz sulu NMMO solisyonunda
presipitasyon islemine tagbi tutulur. Daha sonra elyaf ilave bir bitim iglemi ile
kimyasal olarak ¢capraz baglanir. Bu ise fibrilasyona dogru olan egilimin sellloz
molekulleri arasindaki ilave bag maddelerinin verilmesi ile dnlenmekte oldugu
anlamina gelmektedir. Bu ¢capraz baglamanin gerekli oldugu ve Lyocell elyafinin
karakteristiginin  blytk bir c¢ogunlugunun bu yolla tegkil edilen capraz
baglamanin kuru olmayan bu proses asamasi ile gerceklestirildigi bilinmektedir.
Sonraki proseste ise egirme icin gerekli olan yumusak bitim islemi uygulanir ve

elyaf kurutulur.

ilave Capraz

NMMO Coézilme Prosesi|Baglama . L
Egirme Bitimi

Sellloz Egirme Islemi | Maddesi
_— .. Kurutma
Hamuru |Kesikli Elyaf Tabakasi| Bitim
Lyocell LF
Standart Lyocell Capraz
Baglama

Sekil 2.41 Lyocell LF Elyafinin Uretim Prensibi (Yiikseloglu 2001)

Benzer teknoloji kullanildidi icin elde edilen Lyocell LF’nin temel
6zellikleri standart Lyocell ile aynidir. Ancak Uretim esnasindaki ¢gapraz baglama

sonucunda fibrilasyonu durdurmak icin ilave bitim iglemine gerek kalmaksizin
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kolaylikla kontrol edilebilen sartlarda Lyocell LF elyafini Gretmek mimkdn

oldugundan ureticiler tarafindan tercih sebebi olabilecegi distunilmektedir.
Capraz bagh yardimci maddeler neticesinde normal Lyocelle gbre

elyafin daha belirgin aniyonik karakteristigi oldugu, belirli boyarmadde

gruplarinda (direkt boyama) boyama afinitesinin azaldigi gértlmektedir.

-\!_'j,. ¢ q . = ::‘
Standart Lyocell Lyocell LF

Sekil 2.42 Standart Lyocell ve Lyocell LF Elyafinin Boyamadan Sonraki
Ylzeyleri (Eichinger ve ark. 2002)

Capraz baglama Lyocell LF elyafinin verilerini ve performans degerlerini
etkileyerek kendisine has elyaf karakteristigini olusturur. Buna g0re capraz
baglama sonucuna gore elyaf kopma uzamasi azalmaktadir. Asagidaki Cizelge

2.3'de standart Lyocell ve Llyocell LF elyafinin 6zellikleri verilmigtir.

Cizelge 2.3 Standart Lyocell ve Lyocell LF Elyafinin Ozellikleri

Elyaf Ozellikleri Lyocell LF Standart Lyocell
Mukavemet(cN/tex) 35-37 40-42
Uzama(%) 9-11 15-17
Yas Mukavemet(%) 27-29 34-36
Yas Uzama(%) 11-13 17-19
Bisfa Islak Modl

9,5-10,5 9-10
(cN/tex/%5¢)

Kaynak:Man-Made Selilozik Elyafta Yeni Tercih.2001,s.33

Lyocell LF’'nin daha yuUksek erisilebilirlik ve daha modifiye edilmis

gbzenek yapisi 6zellikleri ile su tutma kapasitesinin ve sisme davraniglarinin
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oldugu gdrilmektedir. Lyocell LF’nin sisme davranisindaki bu degisiklige

ragmen yas rijitligi standart Lyocell liflere gbre sasirtici derecede daha disuk

olmaktadir.

Cizelge 2.4 Lyocell LF Elyafinin Yapisal Parametreleri

Standart
Elyaf Parametreleri Lyocell LF

Lyocell
Gobzenek Hacmi(ml/g) 0,82 0,6
ic Yuizey(m2/g) 507 374
Su Tutma Kapasitesi(%) 69 55
H-O'da Sisme Kalinhgi(%) 34 15

Kaynak:Man-Made Selilozik Elyafta Yeni Tercih.2001,s.33

Lyocell LF’nin bir avantaji da kullanim esnasinda veya bitim iglemlerinde
eko-toksilojik bilesiklerin ortaya ¢ikmamasidir. Bu nedenle Lyocell LF'de ¢apraz
bag kimyasindan 6tard bir formaldehit mevcut degildir. Bitim islemcileri icin
spesifik ve bilinen kosullarda fibrilasyona karsi korumanin énem tasidigi
bilinmektedir. Her bir bitim islemi basamagi ¢apraz baglamay! daha biylk veya
daha az seviyelerde etkilediginden, bitim isleminin c¢apraz baglamadaki
kimyasal direncinin dikkate alinarak iyi ayarlanmasi gerekmektedir. Buna gore
en 6nemli degisken pH degeri, sicaklik, stre ve mekanik islemlerdir. Her bir
bitim iglemi arti bir efekt verdiginden c¢apraz baglamay! etkileyebilmesi
bakimindan 6nemlidir. Lyocell LF elyafinin kimyasal stabilitesi, alkali
ortamlardaki disUk sicakliklarda oldukga iyidir, bu ise %100 kumaslarin ve
pamukla karigsimlarinin biydk bir ¢ogunlugunun bitim islemlerini kapsadigi
anlamina gelmektedir. Oksidasyon maddelerinin (H2O2) varligi, daha yiksek
alkali ortamlarda sicaklik ve zaman faktoérleri belirgin olsa bile fibrilasyona karsi
korumadaki belirgin azalmaya isaret etmektedir.

Lyocell LF, asitli ortamlarda olduk¢ca hassastir. pH 4 civarindaki bitim
islemlerinde dlUsUk sicakliklarda ve silrelerde ve daha disik pH degerlerinde
kolaylikla muamele edilebilir bununla beraber fibrilasyona karsi korumada hizl

bir azalmaya neden olur. Capraz baglar asit ya da alkali bitim iglemlerinin
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ylUksek sicakliklarina (>100 °C) direncli degildir. Buda pratik olarak PES-HT

boyamalarinda etkilenmektedir.

2.2.5 Rejenere Selllozik Liflerinin Yapisal Karakteristikleri ve
Karsilastiriimasi

Lyocel liflerinin 6nemli 6zellikleri, yiksek mukavemet ve nispeten disuk
uzamaya sahip olmalaridir. Bu lifler viskoz lifleri ile kargilastirnidiklarinda yiksek
kristalinite derecesi ve ylUksek oryantasyonlari ile ayirt edilebilirler. Bu énemli
Ozellikleri yuksek yas uzama yetenekleri ile yansitiimaktadir ve beklenenin
akisine bu liflerin su alma yetenekleri Viskoz liflerininkiyle aynidir.

Konvansiyonel Viskon, Modal ve Lyocell lifleinin kimyasal bilesimleri ayni
olmasina ragmen, bu liflerin farkli Gretim prosesleri ve farkli Gretim sartlarindan
dolayi, liflerin yodunluklari, molekuler kutleleri, polimerizasyon dereceleri,
molekiler yerlesimleri, kristalitleri ve amorf bdlgelerinin 6l¢isi, kristalin ve
amorf oryantasyonlari, bosluklarin sekli ve boyutlari ve fibriller arasi yanal bag
molekdllerinin sayisi ve kesit sekilleri farklilik gbéstermektedir. Bu ylzden bu
liflerin yapiya sivi alma prosesinde yer alan, amorf bdlgelerin disuk
dizenlenme oranlari, bu liflerin emme 6zelliklerinde énemli bir etkiye sahiptir.
Ne su ne de sulu ¢bzgenler liflerin kristalin bolgelerine giremezler. Viskon ve
Lyocell lifleri, icerdikleri kristalinite dereceleri, kristalit boyutlari ve kristalin
olmayan sellloz zincir segmentlerinin oryantasyonu gibi yapisal farkhliklarindan
dolayi farkli 6zelliktedirler.

Tum selllozlar icinde bosluk sistemi belirli bir rol oynamaktadir.
Bosluklarin i¢c ylzey boélgeleri ve hacimleri, liflerin su alma ve reaksiyona
girebilme kabiliyeti Uzerinde belirli bir etkiye sahiptir. Bosluk sisteminin liflerin
mekanik 6zellikleri Uzerine etkileri azdir. Bosluklarin sekli, ¢ekim prosesinin
tabiati ile dogar ve elementer fibrillerin kristalizasyonu boyunca formlanir. Blyuk
caplardaki bosluklar sahip Lyocell ve Viskon lifleri farkli bogluk dagilimlari
gOstermektedirler. Modal liflerinde ise bogluklarin hacimleri kiglk, i¢ ylzeyleri

ise baydktdr. Her Ug lif tipi de benzer i¢ ylzey bdlgelerine sahiptir.
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Selllozun gic¢ ve ylksek su alma kapasitesi onun bir fizikokimyasal
6zelligidir. Selllozun su ve sonug olarak su iginde ¢6zinmUs boyayi alabilmesi,
amorf ve kristalin bélge dagihmi ve 6lgusu ile gesitlendirilebilir ve bdlgelerin
disUk dizenlenmesi ile baglantilidir. Selllozun igine su ve sulu c¢ozelti
alabilirligi sikhkla su ile birbirine tesir etmeleriyle karakterize edilebilir. ClUnki su
zayif hidrojen baglarini kopartir, fakat yiksek oryante olmus bdlgeler icine
giremez. Belirli sartlar altinda sismis lifler tarafindan tutulan akiskan suyun
miktarinin élcimu ile su tutma hacmi tespit edilebilir. Selllozik liflerin mekanik
6zelliklerini etkileyen en 6nemli faktérler, molekller kltle, makromolekillerin
siralanmasi ve kristalinite veya yanal dizenlenme derecesidir (Kreze ve ark.
2003).

Lyocell lifleri, konvensiyonel tekstiller olan Modal ve Viskon liflerinden
farkli olarak c¢evreyle dost kristalin yapidadirlar. Lyocell lifleri uzun
molekullerinden dolayr Modal ve Viskon lifleri ile karsilastirildiklarinda yUksek
molekuler kitle ve polimerizasyon dercesine sahiptirler.

Kristalit boyutlari, kristalin safhalarin pargasi, kristalin yapilarindaki
farkliigin sebebi, lif olusumu boyunca farkh sartlarin sebebidir. Kristalizasyonu
hizlandiran  liflerin ~ olusumu  sirasinda gerilmeleri  boyunca yuksek
oryantasyonun bir sonucu olarak, Lyocell liflerinin kristalinite dereceleri
yUksektir. Gerilmeyle daha iyi vaziyete konarak Uretilen Modal liflerinde ylksek
gerilim orani en o6nemli kesin bir etkiye sahiptir. Selllozun ¢abuk
rejenerasyonuyla elde edilen Viskoz liflerinde gerilme orani diguktir ve bunun
kristalizasyonun oryantasyonu Uzerine etkisi azdir. Sonuc¢ olarak kristalinite
miktari azdir. Viskoz lifleri ile karsilastirildiginda Modal liflerinin yUksek
oryantasyon faktér(, lif olusum prosesinde pihtilasma ve yavas rejenerasyonun
bir sonucudur. Bu da ylUksek gerilme oranina ve germe boyunca yodnlendirilen
deformasyon iginde ylUksek bir oryantasyona izin verir. Modal ile ve 6zellikle
Viskon lifleri ile karsilastirildiginda Lyocell lifleri, ylksek oryantasyon faktériine
sahiptir. Bunu sebeplerinden biri Viskoz ¢ekim prosediri ve NMMO’dan dolayi
lif cekim solUsyonu arasindaki farktir. Lyocell liflerinin yapiminda kullanilan yeni

¢bzuculer muhtemelen farkh ¢6zUcU yapisina sahiptirler.
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Modal, Viskon ve Lyocell liflerinin kristalin bdlge yapilari, amorf bdélge
yapilari ve bosluk yapilarn birbirinden farklidir. Polimerizasyon derecesi,
yogunluk, kristalinite indeksi ve molekller oryantasyon faktorleri Lyocell lifleri
icin yUksektir. Lyocell liflerinin bosluk kisimlar ve amorf bélgeleri kuguktur,
hepsinden ziyade boslularin sayisi Viskon liflerininkine benzerdir. Asagidaki
Sekil 2.43’de Modal, Viskon ve Lyocell liflerinin az diizenlenmis amorf bélgeleri
ve bosluk kisimlar sematize edilmigtir. En yilkse su tutma yetenegine sahip
olan Viskon liflerini sirasiyla Lyocell liflerive Modal lifleri takip etmektedir. Lyocell
liflerinin emme Ozellikleri en ¢ok hidrofilitik olan Viskon lifleri ile en az hidrofilitik
olan Modal lifleri arasinda yer alir. Amorf bélge orani ve bosluk kisimlari liflerin
su ve sulu ¢ézgenleri alabilme 6zelligi ve prosesleri Uzerinde dnemli bir etkiye
sahiptir (Kreze ve ark. 2003)

Sekil 2.43 Rejenere Sellloz Liflerinin Farkh Turlerinin  Bosluk ve Amorf Bélge

Duzenlenigleri a)Viskon, b)Modal, c)Lyocell (Kreze ve ark. 2003).

Rejenere selulozik liflerin emme 6zellikleri icin bosluklarin yapisal
6zellikleri, onlarin hacmi, capi ve az miktarda da i¢ yapilari, diger liflerin yapisal
karakteristiklerinden daha o6nemlidir. En ylUksek kristalinite ve oryantasyon
derecesine ragmen, Lyocell liflerinin sahip oldugu mikemmel emme &zellikleri
Vizkoz liflerininkine benzerdir. Lyocell liflerinin yapisal karakteristikleri onlarin iyi
mekanik 6zelliklerini agiklamaktadir. YUksek kristalinite derecesi, yUksek
molekller oryantasyon derecesi, yUksek molekuler kitlesine sahip olmasi,
Lyocell liflerinin ylksek dayanim ve elastik modul degerlerine ulagsmasina imkan
verir. Bosluk sayisinin filamentin mekanik 6zellikleri Gzerinde ¢ok az bir etkisi

bulunmaktadir.
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Modal lifleri ylksek oryantasyon derecesindeki Viskoz lifleri ile
karsilasgtirildiklarinda gUgli  uzamaya sahiptirler ve onlarin  molekuller
oryantasyonlarindaki artis ile dayanimlari artar. Rejenere selllozik esasl lifler
icinde en fazla uzayan Viskoz lifi, bunu takiben Modal lifi ve bunlara gbre en az
uzayan lif ise Lyocell lifidir. Lyocell lifleri icin dogru olan bir sey vardir ki, yas
halde uzamalari artttkga modul ve dayanimlari azalr. Lif yapisindaki belirli
farkliliklarin bir sonucu olarak Lyocell lifleri ile karsilastirildiklarinda yas halde
Modal ve Viskon liflerinin dayanimlarinda buyudk bir azalma vardir.(Kreze ve ark.
2003).

Lif kesitleri agisinda karsilastirildiklarinda ise Modal lifleri daha loplu bir
kesite sahipken, Lyocell liflerinin kesitleri dairesele daha yakindir. Asagidaki
Sekil 2.44°de Lyocell ve Modal liflerinin kesit gérintgsleri verilmistir.

Hodal Lyocell

Sekil 2.44 Lyocell ve Modal Liflerinin Kesit Gériintsleri (Klemm ve ark.2005).

Cizelge 2.5 Rejenere Selllozik Esasli Liflerin Kargilastiriimasi(Anonim1)

Lyocell Viskon HWM Pamuk

Yogqunluk 15 15 15
Kuru Dayanmim
{g/den)

Kuru Uzama
(%)

Vas Dayamm
{g/den)

Yas Uzama
{%)

Su Tutma

(o)™
Kaynak: Manufactured Cellulosic Fibres. www.boltom.ac.uk

45-50 26-31 4.1-4.3 24-249

14 - 18 20-25 13- 15 74

42-48 12-18 23-25 31-36

16 - 18 25-30 13- 15 12-14

B4 a0 75 50
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Cizelge 2.6 Rejenere Selllozik Esasli Liflerin Karsilastiriimasi(Anonim1)

Lyocell | Viskon | Modal | Pamuk

Polimerizasyon derecesi
DPw BO0-500 | 200-250 | 400-600 2000
Kristalinite

0k 039 039 0,71

Bosluk hacmi

ml/g 0k 053 0,43 03
I¢ Yiizey

m2/g 418 444 407 207
Ana Gozenek Cap

Amstrong 28-30 £ 23 28

Kaynak: Manufactured Cellulosic Fibres. www.boltom.ac.uk

2.2.6 Rejenere Seliilozik Esash Liflerin Onciiliigiinde Karbon
Liflerinin Uretimi

Sellloz lifleri; Gretiminin kolayhdi, disik yodunluga sahip olmasi,
iceriklerinde dusik metal iyonlar bulunmasi gibi tek karakteristiklerinden dolayi
karbon lifleri icin dnemli dncllerden biridir. Sellloz temelli karbon liflerinin
kristalin yapisi dizensizdir, bu da onlarin disik iletim katsayisi vermesini ve
bunlardan yapilan materyallerde mikemmel bir termal izolasyon ve asinma
direnci saglar.

Sellloz temelli karbon liflerinden yapilan materyaller uzay calismalari ve
havacilik gibi 6zel alanlarda kullanilirlar. Dahasi sellloz esasli karbon lifleri iyi
bir biyolojik uygunluga sahiptir ve tibbi uygulamalarda kullanilabilirler.

Pek cok seltloz temelli karbon lifleri modal ve viskoz rayon gibi tekstil
sinifindan yapilirlar. Sabunlastiriimig asetat rayon ipligi, cuprammoniun rayon
v.b. gibi diger rejenere selilozik liflerde karbon liflerinin dncisih olarak
kullanilabilir. Ne yazik ki bu liflerin hepsinin bazi kusurlari vardir ve bunlar, elde
edilen karbon lifi 6zelliklerini olumsuz olarak etkiler. Bu kusurlar, blyUk bogluk
igerigini (viskon rayon, tekstil rayon, sabunlastiriimis asetat rayon ipligi v.b.) ve
lifler arasi baglar (cuprammoniun rayon) da kapsamaktadir. Onciilerin,
filamentler arasi baglari ve ylUksek bosluk icerigi 6zellikleri karbonizasyon
sonrasi karbon liflerinin, zayif ve kolay kirilabilir olmasina izin vermektedir.

Polinozik rayonun karbon lifleri icin mikemmel bir 6nct oldugu sdylenebilir,
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ancak onlardan yapilan lifler yiksek modile sahip olmazlar. Polimerizasyon
derecesi 450'den fazla olan Modal lifleri, polimerizasyon derecesi 250 olan
Viskon yerine Oncu olarak kullanildiginda elde edilen karbon lifinin gerilme
direnci, 800 °C’de karbonizasyondan sonra yaklasik olarak %30 oraninda
artmaktadir. Pamuk, rami gibi dogal sellloz lifleri, karbon liflerinin éncisu olarak
kullaniilmaya uygun degildir, ¢cinkd bunlar surekli filament yapisinda olamayip,
disUk oryantasyon derecesine sahiptirler ve lignin gibi saf olmayan materyaller
igerirler.

Karbon lifleri igin iyi bir énclnidn, dairesel bir kesit, incelik, yuUksek
mukavemet, moddl, birka¢ kusur, v.b. gibi karakteristiklere sahip olmasi
gerekmektedir. ifade edilen bu karakteristikler dogrudan elde edilen karbon
yapisina yansiyacaktir.

Rayon lifleri ile karsilastirildiginda Lyocell lifleri, yiksek dayanim, ylksek
modul, kuru halde dislk c¢ekme ve disik dayanim, yas halde modilin
azalmasi gibi essiz 6zelliklere sahiptirler. Lyocell lif ekseni boyunca molekdl
zincirleri yuksek oryantasyona sahiptir ve liflerin inceligi kolay kontrol edilebilir.
Dahasi Lyocell liflerinin kesitleri dairseldir ve kesitinde ¢ok az kusurlar vardir,
buna kargin Rayon liflerinin kesiti ovaldir, daha fazla kusurlara sahiptirler ve lif
ylzeyi oldukca girintili cikintilidir. Tim bu &6zelliklerinden dolayi Lyocell lifleri
Karbon lifleri icin mikemmel éncadurler.

Karbon liflerinin mekanik Ozellikleri 6nct lifin  mekanik 6zelliklerine
bagimhdir. Elde edilen karbon liflerinin moduli Gzerine, éncu Lyocell liflerinin
moduli az etkili olurken yiksek dayanimh Karbon lifleri, yiksek dayanimli
Lyocell liflerinden elde edilirler. Lyocell temelli karbon liflerinin mekanik
6zellikleri, Rayon temelli Karbon liflerinin mekanik &6zelliklerinden daha iyidir
(Peng ve ark. 2003).

2.3 Tekstil Liflerinin Mekaniksel Davraniglarinin Analizi

Liflerin mekaniksel 6zellikleri, uygulanan bir yike karsi olan davraniglari
ve deformasyon mekanizmalaridir ve en énemli ézelliklerinden biridir. CUnka bu

Ozellikler hem lif Gretimi hem de kullanimi sirasinda liflerin davranigi hakkinda
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bilgi verir. iplik veya son (rlin olarak tekstil yapisinin 6zellikleri lif yapisiyla lif
dizenlenmesi arasindaki karmasik iligkiye baglidir.(Sengonul 1996)

Tekstil liflerinin mekaniksel davraniglarinin analizi bashgi altinda, bu
calisma kapsaminda yapilan deneyler g6z 6ndne alinarak lifler mekaniksel
analizler hakkinda genel bilgi verilecektir. Buna bagli olarak liflerin mekaniksel
davranislarini 4 ana baglik altinda toplayabiliriz.

1) Tekstil liflerinin gekme davranisi

2) Tekstil liflerinin siriinme davranisi
3) Tekstil liflerinin fibrillesme davranigi
4) Tekstil liflerinin kopma davranigi

2.3.1 Tekstil Liflerinin Cekme Davranigi

Gekme davranisi, liflerin lif ekseni yoninde uygulanan kuvvetlere ve
deformasyonlara kargi gosterdikleri tepki olarak tanimlanabilir.

Malzemenin durumu, malzemenin gérmus oldugu iglemlere, mekanik
zorlamalara, binyesinde bulundurdugu rutubet miktarina ve sicakliga baghdir.

Calismalar sirasinda malzeme boyutlarinin deney sonuclar Gzerinde
direkt bir etkisi vardir. Malzeme en zayif noktasindan kopacagi i¢in uzun bir
numune boyunda bu zayif noktanin olma sansi, kisa numune boyundan daha
fazladir. Bu nedenle deneyler sirasinda numune uzunlugu énemlidir. Cekme
deneyleri Uzerine etkili olan diger bir faktér de testin yapilis ydntemi ve
zamanidir. Tekstil liflerinin uzama degeri sadece uygulanan ytke bagli bir deger
degildir. Ayni zamanda yUkin ne kadar bir slre uygulandigina baghdir.
Kopmanin olmasi igin gerekli yik deney hizina baghdir. Hizli bir gekme deneyi
icin daha buyUk bir kopma yuku gerekir. Bu nedenle yukian uygulandigi sure ve
uygulama hizi sonuglari etkiler. Cekme deneyinin yapildigr ortamin nem ve
sicaklik durumu da elde edilen gerilme-gerinim egrilerini ve lifin kopma
davranigini énemli derecede etkilemektedir. Tim liflerde su lifin icine girdigi
zaman lifte plastiklestirici etki yapar ve lifi yumusatir. Tim lifler yiksek nem
oranlarinda daha kolay uzayabilir hale gelirler. CUnklU seltloz molekilleri

arasinda maksimum H bagi miktari vardir. Ancak nem ile birlikte bu capraz
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baglarin bir kismi su molekulleri ile yer degistirir. Bu da yapiyi gevsetir ve akma
olay! kolaylasir, modul azalir ve kopma uzamasi degeri artar. Pamuk ve diger
sellloz lifleri daha mukavemetli hale gelirken diger tim liflerin su etkisi ile
mukavemet dederleri azalir. Pamuk ve diger sellloz esash liflerde fibriller, lif
eksenine a heliks agisiyla sarilidir. Bu nedenle lif Gzerinde bir gerilim bulunur.
Su bu fazladan gerilim degerinin ortadan kalkmasina veya azalmasina neden
olur. Boylece su alimiyla mukavemet artar.

Bir lif Gzerine herhangi bir kuvvet uygulandiginda uzama iki nedenden
dolay olusur.

1) Zincir molekullerinin kismen gerilmesi

2) Kristalin olmayan bdélgelerdeki molekdillerin dizlesmesi (Sonugta

aralarindaki H baglarinda bir gerinim olusur.)

Cekme deneyleri sirasinda malzemenin nasil davranacagi, yapisina ve
molekullerinin nasil dizenlendigine, molekll zincirleri (zerindeki baglara,
molekl zincirleri arasindaki baglara ve molekdl zincirlerinin esnekligine baglidir.
Bu durum bir liften digerine farklilik gdsterdigi gibi ayni tip lif i¢in bile birinden
digerine farklihk gosterir.

Molekiler oryantasyon kopma uzama egrisinin x eksenine gbre
yikselmesi veya algalmasi yonunde etkili olur. Koétl oryante bir yapi daha iyi
oryante bir hale gelebilmek icin daha fazla uzayabilme sansina sahipken
baslangicta zaten iyi oryante bir yapi igin bu mumkin degildir. (Hockenberger
2004).

Sekil 2.45 Oryantasyonun Etkilerinin Sematik Gésterimi (Hockenberger 2004)
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Sekil 2.45 (a)’da gorilen yapida dogrusal elementlerden olusan bir amorf
yap! gbrilmektedir. Germe dogrultusuna paralel ydnde olan elementler buna dik
ybndeki elementlerden daha fazla defomasyona karsi koyacaklardir. Bu da
sellloz lifinin kristalin olmayan bdélgelerdeki oryantasyonunun etkisini agiklar. Lif
dretimi sirasinda uygulanan germe ile istenen yénde oryantasyon saglanir ve
kristalin bélgeler arasindaki baglantilar ile stabilize edilir. Kuru halde gerilen ve
kalici olarak sert yapilan bir lif hidrojen baglari ile stabilize olacaktir yani istenen
oryantasyonu gosterir. Kristalin oryantasyonda 6nemli bir rol oynar kristalin
yapilarda kristalin bélgeler rijit dolgu partikdlleri gibi dastndlebilirler ve bitin
deformasyon kristalin olmayan bdlgelerde olusur Sekil 2.45 (b) . Ancak
baslangicta kristalitler az oryante ise deformasyon daha kolay olacaktir ve daha
kolay hareket edecektir. Bdylece uzama daha az gerilim uygulayarak kristalin
olmayan bdélgelerde saglanabilir.

Tek bir lifin kademeli olarak arttirllan bir kuvvet karsisinda davranisi
kopma noktasini da gdésteren bir yik uzama egrisiyle gosterilebilir. Gekme
deneyleri sonucunda elde edilen yUk uzama egrileri lifte meydana gelen fiziksel
degisimleri ifade eden 5 bdlgeden olugsmaktadir. Genel olarak yik uzama grafigi
Sekil 2.46’da verilmistir

R{ kopma

UZama

Sekil 2.46 Siinek Bir Malzeme Igin Tipik Gerilme Gerinim Egrisi (Hockenberger
2004)
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1) Hook Bodlgesi (Elastik Boélge): Malzemenin, (zerine bir kuvvet
uygulandiginda, belli bir miktar uzadigi ve belli bir siire sonra bu kuvvet
kalkinca, malzemenin tekrar eski haline geldigi bélgedir.

2) Akma Bdlgesi (Boyun Verme Bolgesi):Elastik deformasyon sirasinca
uzunluk arttikga ¢ap dlzenli olarak azalr. Cap azalmasinin ¢ok hizli
gerceklestigi ve boyun vermenin gbézlendigi, kalici deformasyonun
meydana geldigi bdlgeye akma noktasi denir. Bu bdlgede yUk
kaldinldiginda toparlanma pek ¢ok bagin kopmus olmasi nedeniyle
tamamlanamaz.

3) Soguk Germe Bodlgesi: Boyun vermenin tim malzemeye yayildid
olaydir. Bu bdlgede molekll zincirleri, malzemenin yeni formunu
olusturmak igin oryante olmaya baslar.

4) Gerinim Sertlesmesi Bolgesi: Blylk uzamalarda egrinin tekrar
yukariya dogru hareket ettigi bolimdir. Genel olarak germede meydana
gelen morfolojik degisimler karisiktir ve gerinim sertlesmesi hem
molekller oryantasyon hem de morfolojideki degisimlerden dolayi
olusur.

5) Kopma Noktasi: Malzemenin Uzerine verilen yikl tasiyamayip koptugu
noktadir.

Liflerde uzamalar amorf bdlgelerde meydana gelmektedir. Bir life kristalin
bélgelerinden ¢ekme uygulayinca amorf bélgedeki molekdl zincirleri agilir ve
birbirinden ayrilmaya baslarlar. Agilmaya baslayan molekdl zincirleri ayni
zamanda da c¢cekme kuvveti nedeniyle uzarlar. Bazi molekil zincirleri uzama
sirasinda fazla gerilirler ve koparlar. Bu noktadan sonra malzeme rahatlar ve bu
noktaya akma noktasi denir. Malzemeye ¢cekme yUkU uygulamasi devam ettigi
sirece malzeme blnyesinde bulunan molekdl zincirlerine  kuvvet
uygulaniimiyormus gibi olup, bu asamadaki ¢ekme ile molekul zincirleri oryante
olur. Bu asamadan sonrada ¢cekme devam ederse, amorf bdlge icinde kopmus
olan birgcok molekdl zinciri ile bunlarin diginda iyice gerilmis olan molekal
zincirleri, Uzerlerine gelen kuvveti kaldiramaz hale gelip koparlar ve sonugcta lif
kopmasi gerceklesmis olur(Hockenberger 2004).
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2.3.2 Tekstil Liflerinin Sirinme Davranisi

Life uygulanan bir yik sonucu olusan uzama, yukin ne kadar sirede
uygulandigina ve life daha énce uygulanan mekanik zorlamalarin durumuna
baghdir.

Life herhangi bir kuvvet uygulandiginda lif ani bir uzama gdsterir.
Kuvvetin etkisi altinda, lif zaman gectikce uzamaya devam eder. Bu davranisa
surinme-toparlanma (sUrinme-toparlanma) davranigi denir. Toparlanma g¢ok
uzun surelerde devam edebilir (Hockenberger 2004).

SUriinme; sabit bir yike maruz kalmig malzemelerde belirli bir zaman
periyodunda uzamada gérulen artis olarak tanimlanir (Koral 2003).

Numuneler ile ilgili kuvvet-gerilme-zaman hakkindaki saglikl bilgilerin
alinmasi igin yapilan en basit mekanik testlerden biri strinmedir. (Meredith
1956). Surinme olcumleri, sadece tek bir numune ile yapilan ve bunun
performansini test eden en kolay uzun ddénem testlerindendir (Rich 2004).
Sirekli bir germede kuvvet gevsemesi gb6zlemlerinin teoriksel olarak
degerlendiriimesi oldukca basittir, ¢linki test boyunca numunenin dig geometrisi
degismeden kalir.

Leadermen tarafindan yapilan filament materyallerin sirinmesi konusu
dzerindeki ilk c¢alismanin ayrintilari yeniden gb6zden gecirilmis ve Weber
tarafindan ipek filamentinin sdriinmesi Uzerine calisiimistir. Colins ise, 1924
yilinda 20°C’deki su igine daldirimis merserize tek pamuk lifinin stirinmesi ve
sturinmenin geri kazanilmasi ile ilgili galisma yapmigtir (Meredith 1956).

Guglendirilmis  kompozit liflerin, olagandsti durumlar altinda c¢ok iyi
performanslarindan dolayi teknolojik énemleri blyUktir. Bu lif kompozitleri
yuksek sabit yik altinda striinme kopmasi isminde zamana bagl bir zayiflama
gOsterirler. Strinme kopmasi, bu liflerin yasam sdrelerini sinirlar ve sonug
olarak yapim elementleri icin bu materyallerin uygulanabilirligi Gzerine yiksek
bir etkiye sahiptir. Hem odun gibi dogal lif kompozitleri, hem de guglendirilmis lif
kompozitlerinin ¢esitli tipleri sirGnme kopmasi olgusu gdéstermektedir, bu olgu
uzun yillar boyunca sturekli olarak teorik ve deneysel agilardan ilgi ¢cekmistir
(Kun ve ark. 2003).
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Plastikler ve daha genel materyaller arasindaki en blyUk fark polimerlerin
zamana bagli viskoelastik davranislaridir. Eger plastik pargalarin kontrolll
deformasyonlari saglanirsa, onlar zamanla yUk altinda rahatlarlar veya surekli
bir yUk altinda tutuluyorlarsa bunlardaki deformasyon devam eder.

Sdrinme uzamanin devam etmesi veya surekli yOk altinda plastik
parcalarin deformasyonu olarak da tanimlanabilir. Bu zamanla polimerlerin
viskoelastik akiglarinin sonucudur. Sarinme 6zellikle uzun sureli ¢alismalarin
en yayginidir (Rich 2004).

Sekil 2.47°de bir life belirli bir zaman boyunca verilen ve sonra kaldirilan
surekli bir yOkin uygulanmasinin etkisi verilmigtir. Anlik uzama sdrinme
tarafindan takip edilir. YUkUn kaldirilmasi ani toparlanmada artis verir ki, bu
genellikle ani uzamaya esittir. Bu ani toparlanmaylr zamanla kismi olarak
toparlanmalar takip eder ki buna ragmen hala geri alinamayan uzamalar kalir.
Bu ylzden toplam uzama tg¢ kisma boltinir (Morton ve ark.1986).

1) Ani Elastik Deormasyon; Bu deformasyon anliktir ve geri alinabilir.
Cekme gerilmesinin  uygulanmasiyla elde edilen malzemenin
modullne ters orantilidir. Yani disik modulli bir malzeme, yuksek
modulli bir malzemeden daha fazla uzar.

2) Birincil Surinme; Buradaki deformasyon zaman iginde geri alinir.

3) ikincil Stiriinme;Buradaki deformasyon birincil siiriinme bélgesindeki
gibi geri alinamaz. Bu bélge sabit bir orana dogru yavaslayan

surinmeyi temsil eder.
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Sekil 2.47 a)Sirekli YUk Altinda Sdrinme ve YUk Kaldinldiginda Ani
Toparlanma, a-b,d-e; Ani Uzama, Ani toparlanma; b-c; Birincil Strinme; e-f;
ikincil Striinme; g-h; Kalici Uzama. b)Sirekli Yik Altinda Gerinim Gevsemesi
(Morton ve ark.1986).

O’Shaughnessy, viskon rayon ipliklerinin toplam uzamasinin bélinmesi
ile ilgili olarak g¢alismistir. O’'Shaughnessy surekli bir yik altinda strinmeyi ve
yukin zamanla dedismesi sonrasinda geri almayi élcmustir. Asagidaki sekil
2.48’de logaritmik Olculerle cizilmis viskon rayon lifine ait birincil ve ikincil

strinme egrileri gésterilmistir.
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Sekil 2.48 %60 Realativ Nemde Viskoz Rayonun Birincil ve ikincil Stirinmesi
(Morton ve ark.1986).
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Toparlanmadan sonra, eger tekrar ayni yik uygulaniyorsa, sdriinme
orani numune Gzerinde yapilan ilk testten elde edilen siriinme degerinden daha
azdir. Birincil sirinme buyUk olasilikla ayni oranda gergeklesir ve ikincil
surinme gerceklesmez. Burada mekaniksel kondisyonlamanin etkisi
g6rilmektedir, clinkd eger ikincil strinmenin ihmal edilebilir olmasi igin yeterli
stre ylUk uygulanabilirse, daha sonraki uygulamalarda bir ikincil striinme
olmayacaktir. Toparlanma bdylece tamamlanabilecektir. Buradaki bazi
dizensizlikler logaritmik zaman oél¢ulerinin kullaniimasina neden olur.

ikincil stirinme bir lifin daimi uzamasinin kalici deformasyonunun biyiik
bir kisminda artis verir ve genellikle esneme noktasinin asagisinda ihmal
edilebilir.

Leaderman, Viskon rayon , Asetat, ipek ve Naylondaki birincil
striinmenin klasik incelemesini agiga c¢ikarmistir. Onun deneylerinde 11 in¢’lik
numuneler bir terazinin bir koluna asiimistir ve terazinin diger kolu serbest
birakilmistir. 0 zamaninda filamente bir yuk uygulanmistir, filamentin uzamasi
bir kathetrometre ile dlctilmustir. Olgiimler ilk dakika boyunca her 15 sn’de ve
daha sonra uzun aralklarla yakin uygulandidi 24 saat icin yapiimigtir ve bu
yolla surinme takip edilmigtir. Leaderman’in testlerinin pek ¢ogu %65 relativ
nem ve 21°C’de yapilmistir.

Sadece birincil sOriinmeyi ihtiva etmek igini ilk numune mekanik
sartlandirnimis ve kiguk kuvvetler kullaniimistir, giinkt yukdn ilk uygulamalar
sonucunda bazi daimi deformasyonlar bulunmustur, fakat sonraki

uygulamalarda mikemmel geri déntsim gdzlenmigtir.

st 1-0}-
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Sekil 2.49 Viskoz Rayonun Birincil Striinmesi (Morton ve ark.1986).
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Uygulamalar zamana karsi ¢izildigi zaman, egriler Sekil 2.49'da oldugu

gibi elde edilir. SUrinme datasi genellikle slrekli yik altinda zamanin

logaritmasinin bir fonksiyonu olarak agik striinme moduli seklinde ifade edilir.
Hatirlanmalidir ki, modul gerilme boyunca kuvvetin oranidir. Bu ylzden agik
sirinme moduld, surekli kuvvetin asil gerilme Olgtsu tarafindan bdélinmesidir.
Uzun zaman boyunca davranisi géstermek igin, sonuglari zamanin logaritmik
Olguleri Gzerinde gizmek daha kullanighidir.

Sekil 2.50'de gbsterildigi gibi Viskon rayon ve Asetatin geri donisim
egrileri ters cevrilmis slUrinme egrileri ile hemen hemen aynidir. ipegin
toparlanma egrileri sUriinme egrileri Fakat Sekil 2.50(b)’de
gobsterildigi gibi uzamalar ondan biraz ylUksektir. Bunun anlami life uygulanan
yuk kaldirildigindaki ani kisalma, yik uygulandidindaki ani uzamadan daha

ile aynidir.

azdir.
Dislk yukte, Naylon’da toparlanma egrileri, surinme egrileriyle aynidir,

fakat yOksek yUk altindaki davraniglari Sekil 2.50(c)’de gdsterilmistir. Bunda
gbrllecektir ki ani toparlanma ani uzamadan azdir, fakat toparlanma orani,
strinme oranindan yUksektir. Bu ylzden geri donlsim uzun zaman sonunda

tamamlanir. Toparlanma oraninin aslinda belirli seviyenin yukarisinda tim

yukler icin ayni olabilece@i bulunmustur.
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Sekil 2.50 Liflerin Striinme ve Toparlanma Egrileri a)YUk-Zaman Diyagrami b)
ve Viskoz Rayon ve Asetat Lifinin ve DisUk YUkte Naylon Lifinin Davranigi c)

YUksek YUkte Naylonun Davranisi (Morton ve ark.1986).
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Toparlanma egrilerinin farkh lifler igin farkl olabilecegi goértimusttr. Bu
testlerin yapildigi zamanlar Gzerindeki sinirlarin bir sonucudur. Cok kisa zaman
araliklarinda élgcim yapmak mumkin degildir ve ¢ok uzun zaman aralklarinda
da 6lcim yapmak pek elverisli olmaz. Eger bdyle olursa tim edrilerin Sekil
2.51°de oldugu gibi S harfi seklinde olmasi beklenmektedir.

T
[
[
I

Uzama

I
I v Aniuzama
[

Deney araliff Zaman

Sekil 2.51 Genis Zaman Araliginda Suriinme Egrileri (Morton ve ark.1986).

Bu diyagramdan gorulecektir ki deneysel olarak bulunmus egrilerin sekli,
deneysel zaman iginde uzanan egrinin pargasina bagimhdir. Yani egrinin hangi
kisminin deney suresi i¢inde kaldigi énemlidir (Morton ve ark.1986).

Tekstil liflerinin sivi icindeki kendine 6zgu 6zelliklerinin bazilarini taklit
etmek icin, degisik matematiksel modeller tasarlanmistir. Matematiksel
modellerde; yavas sdrlinme veya gevseme davranisini benzetmek amaciyla,
elastik efektleri saglamak icin yay elementlerini ve sénimlendirme elementlerini
icerirler (Meredith 1956).

Sekil 2.52 Sirinme ve Gevseme Davranigini Temsil Eden Yay ve Sénimleme
Elemanlari (Kun ve ark.2003)
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Steinberger nem ile Asetatin strinmesinin arttigini bulmustur. Degisim
%40 relatif nemin asagisinda kaguktlr fakat daha yiksek nemlerde énemlidir.
Cuprammonium rayon liflerinde ise dlizensiz sonuglar elde etmistir.

Catsiff, Naylon’un nem ile ani uzamasinin dizenli arttigini ifade etmesine
ragmen, tim nem oranlarindaki sartlar boyunca Naylon'un birincil ve ikincil
surinmesi Uzerine nemin etkisinin benzer dizensiz davraniglar gosterdigini
bulmustur.

Leaderman Asetatin strinmesinin sicaklik artisiyla arttigini bulmustur.

Feughelman ise cesitli sicaklik ve yuklerde su iginde Yun liflerinin
strinmesini gbzlemlemisgtir.

Speakman ve Ripa suriinmenin anormal yuksek bir oran gdsterdigi birkac
lif ile tek YUn liflerinde strinme oraninin blyUk oranda degistigini bulmustur.
Speakman ve Ripa, disik slfir icinde ylksek oranda stirinme oldugunu ifade
etmistir ki, bu sulfdr iceriginde yiksek oranda surinme olmasi, sistin baglari

icermesinden kaynaklanmaktadir (Morton ve ark.1986).

2.3.3 Tekstil Liflerinin Fibrillesme Davranislari

Fibrilasyon farkli arastirmacilar tarafindan farkli sekillerde tanimlanmisgtir.
Buna gbre fibrillesme; Seventekin (1998) tarafindan suda sismis tek liflerin
mekanik zorlanmalarla lif ylUzeyi boyunca ayrilmasi olarak tanimlandigi gibi,
Woodings (2002) tarafindan ise; asindirildigr zaman lif ylzeyi Gzerinde fibriler
ve mikrofibriler  olugumlar ile bir lifin  yogunlastinimasi  olarak
tanimlanabilmektedir.

Baslangicta fibriler yapinin yalnizca dogal liflerde olduguna inanilirdi
(Zhang ve ark. 2006). Dogal selllozik lifler mikrofibriler bir yapida meydana
gelirler ve bu lifler 6zellikle 1slandiklarinda asinma sayesinde bozunduklari
zaman fibriller ve mikrofibriller meydana gelebilir. Bu liflerin fibrilleri orijinal
liflerinkine benzer 6zelliklere sahiptirler, fakat onlarin yiksekliklerinin artmasi ve
cok yiuksek ylzey bolgelerine sahip olmalarindan dolayi birbirleri arasinda ¢ok
yUksek baglara sahiptirler.
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Rejenere sellloz lifleri genellikle, fibrillerden daha kisa sire icinde
asindirihirlar  ve  bunlarin  tanecikleri ayni yolla hidrojenle baglanir.
Geligimlerinkinden glcli  baglarin  kullanilmamasi, onlarin  uzunluklarinin
kisalmasini 6nler. Rejenere sellloz liflerinin modulleri arttirilirken, molekuller
yapilar daha fibriler olur ve en ylksek modulli versiyonu olan polinozik lifler
yuksek fibrilasyona sahiptirler.

Lyocell liflerinin  kuru jet/'yas c¢ekimi, lyotropik rijit ¢ubuklarin
cikartilmasina benzer olarak tanimlanmaktadir ki, bu yéntem lifin bir ucundan
diger ucuna butin kesiti boyunca birbirlerini tutan, olduk¢a yiksek mikrofibriler
yaplya sebebiyet verir. Lyocell liflerinin Viskoz rayonunkinden farkli kabuk-6z
yapisinin oldugu gézlemlenmistir.(Woodings 2002)

insan yapimi seliilozik lifler higroskopik materyallerdir ve onlardan
yapiimis lifler, iplikler ve kumaslar su gibi ¢bzucllerde sismeleriyle dramatik
degdisimler gosterirler. Bilinmektedir ki NMMO prosesi ile Uretile Lyocell
liflerinde, bu liflerin lineer kristalin fibriler morfolojilerinden dolayr gucli
fibrilasyon yogunlugu bulunmaktadir. insan yapimi sellilozik liflerdeki fibrilasyon
yogunlugu bu liflerin sisme 6zellikleri ile gicli bir sekilde iligkilidir.(Okubayashi
2005)

Farklh tekstil yapilari 6rneklerinde fibril yapisinin daha az veya daha fazla
dagiimasi liflerin oryantasyon derecesine baghdir. Kristalin oryantasyona sahip
olmayan liflerde fibrilsel dagilma olmaz bu nedenle Viskoz rayon, Modal Lyocell
lifi ve tOrevlerinin sahip olduklar kristalin yapilarina bagl olarak bu liflerin
fibrillesmelerinde farklilik géstermektedir. Fibrillesme Uzerinde etkili olan diger
6nemli bir parametre de liflere uygulanan ¢cekimdir.

Ayni ¢ekim banyosu kullanilarak elde edilen filamentlere ¢ikista farkh
gerilimler uygulandidinda bu filamentlerin yapisal bozunmalan yani
fibrillesmeleri farkli olmaktadir.

Yiksek fibrillesme egdilimine sahip olan lifler daha fazla bosluga
sahiptirler ve daha kolay kayarak ayriimalar gérilmektedir.
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Sekil 2.53 Selllozik esasli lif ylzeyinde gbérllen yariimalar:a) YUksek
fibrilasyona sahip lif b)Dusuk fibrilasyona sahip lif (Mortimer ve ark.1996).

Yiksek oryante olmus liflerde sisme arttigi zaman fibrilasyon daha kolay
meydana gelmektedir. Liflerin fibrilasyon davranisi, onlarin kristalin bdlge
icindeki molekll oryantasyonlarindan etkilenmektedir. Genel olarak fibrilasyon
indeksi, relativ kristalinite ve cift-kirnim tarafindan pozitif olarak etkilenirken
viskozite tarafindan negatif olarak etkilenmektedir (Udomkichdecha ve
ark.2002).

Asagidaki Sekil 2.54’de sellloz liflerinin fibrilasyonu UGzerine NMMO
hidratin hidrasyon sayisinin etkisi gosterilmektedir. n’nin degeri fibrillerin ¢caplari

uzerine etkilidir. n=1.0 olmasi durumunda mikrofibrillerin ¢aplari 1-2.5uzm
arasinda degisirken n=0.72 de ise mikrofibril ¢aplari 0.3-1.5um arasinda

degismektedir.

'\

836 15K

a) b

Sekil 2.54 Seliiloz Liflerinin Fibrilasyonu Uzerine NMMO Soliisyonunun Hidrat
Sayisinin Etkisi a) n=1.0 ve b)n=0.72 (Kim ve ark.2000).
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Dogal seluloz liflerinin fibriler yapisiyla ilgili olarak g¢alismalarda sulfarik
asit, sodyum hidroksit, cuprammonium, gibi sisirici ajanlar kullaniimaktadir. Bu
ajanlardan Rayon liflerinin bozundurulmasinda da yararlaniimaktadir. Seliiloza
sulandirnilmig alkali uygulamasi siklikla yapilabilir. Bu uygulama lifin fibril
oryantasyonu, mekanik 6zellikleri, kimyasallarin lif i¢cine nifuz edebilme imkani
ve lif gérinlstntn gelistiriimesi gibi lif morfolojisinde degisimlere sebep olabilir
(Zhang 2006).

Lyocell diger selllozik lifler ile karsilastirildiginda mikemmel bir lif
olmasina ragmen, tek bir filament igindeki mikroliflerin uzunlamasina ayriimasi
olarak tanimlanan fibrilasyonun kolaylikla meydana geldigi bir liftir. Lyocell’deki
fibrilasyon 6zelligi, seftali kabugu ve diger yumusak dokunma etkileri gibi 6zel
efektleri kazanmak icin lif ylzeyinin modifikasyonunu isaret etmektedir. Fakat
bu 6zellikleri, endUstriyel uygulamalarda yaygin kullanimini sinirlandirmaktadir.

Fibrilasyon yogunlugu Gzerine polimerlerde, dnemli bir etkiye sahiptirler.
Mekanik abrasyondan dolayl meydana gelen fibrillerin sayilarinin hesaplanmasi
ile liflerin fibrilasyon yogunlugu hesaplanirken daha 6énceden tanimlanan iki
6nemli parametre g6z éninde bulundurulmalidir. Bunlardan birincisi fibrilasyon
saglamligi ve digeri de fibrilasyon hassasiyetidir. Lyocell lifleri sigirici ajanlar ve
Ist ile en ylUksek fibrilasyon hassasiyetine ve en digsuk fibrilasyon saglamligina
sahip olup, sonucta en ylksek fibrilasyon yogunluguna sahiptirler.

Fibrilasyon davranisinin kontroll, yeni cekim teknolojisi ile c¢apraz
baglama ajanlarinin  uygulamasiyla, enzim uygulamasinin  arttirihp
azaltilmasiyla yapilmaktadir. Cekim sonrasi enzimatik uygulamalar,
polifonksiyonel reaktif boyalar ile ¢apraz baglayici uygulamasi, regineli bitim
islemleri, halojen triazin bilesikleri ve bunlarin kombinasyonlari v.b. gibi
uygulamalarla, Lyocell liflerinin fibrilasyon yogunlugunu, modifiye edici
tesebblslerde bulunulmustur.

Sulandirilmis metal katyonlar &lgistndn, sicakhgin ve sisirici ajanlarin
konsantrasyonunun artmasi ile lif sisme derecesini arttirir. Sismis Lyocell
liflerindeki, fibriller arasi yanal baglarin azalmasina izin veren hidrojen bag
molekullerinin ayriimasi fibrilasyonun meydana gelmesine neden olur. Bbylece
liflerin fibrile yogunlugu artmaktadir (Zhang 2005, 2006 ).
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Lyocell liflerinin fibrilasyon yogunlugunu etkileyen polimerlerden, yiksek
sicaklikta veya uzun zamanda liflerin en i¢ yerlerine nifuz edebilirler ve buda
fibrilasyon yogunlugunu arttirirken mikrofibriller arasi firiksiyon gucinu
azaltmaktadir. Polimerlerin en i¢ kisma nlfuz etmesi liflerin icine girebilen suyun
azalmasina yol agmaktadir. Uygulamalarda kullanilan polimer tipinin fibrilasyon
yogunlugu ve asinma direnci Uzerinde etkisi vardir. Ancak polimer
konsantrasyonunun, fibrilasyon ve asinma direnci Gzerinde énemli bir etkisi
bulunmamaktadir.  ikincil  polietilen  tirevieri ile  karsilastiridiginda
aminofonksiyonel polysiloksan, fibrilasyonu geciktirici bir polimerdir. Poliakrilat,
poliliretan ve polyisosiyanat tlrevlerinin uygulamalarda kullaniimasiyla
fibrilasyona mani olunmaktadir. Ancak kumasa bu polimerlerle yapilan
uygulamalar sonucunda fibrilasyon gézlenebilirken ayni sartlarda polisiloksan ile
liflere yapilan uygulamalar sonucunda fibrilasyon meydana gelmemektedir.
Fibrilasyon direnci ve asindirma direnci Uzerine poliisosiyanat ve poliakrilat
tirevlerini igceren karigimin kullaniimasinin, polimer konsantrasyonunun ve
polimer tipinin 6énemli bir etkisi yoktur. Ancak tek basina poliisosiyanat ile
aniyonik poliakrilat yalnizca fibrilasyon direncini degil ayni zamanda asinma
direncini de arttirmaktadir

Lyocell liflerinin fibrilasyonunun azaltilmasi ve kontrol dilmesi igin en
glvenli method Iif Gretim prosesi boyunca c¢apraz baglama ajanlarinin
kullaniimasidir. Bu igslem nemli cekimde lif formunda kimyasal capraz
baglayicilar yardimiyla Uretim prosesi boyunca ilave bir adim sayesinde yapilir.

Yumusatici ve duzlestirici etkiye sahip polimerlerdense binderlerin
uygulanmasi ile Lyocellin fibrilasyon yogunlugu iyilestirilmistir. Yumusaticinin
ilavesi capraz bagli kumaslarin fibrilasyon direncini arttirmakta fakat aginma
direncini arttirmamaktadir.

Sulandirilmis potasyum hidroksit (KOH) sollisyonunun c¢apraz bagl
Lyocell kumaslara ¢apraz baglayici éncesi ve sonrasi uygulanmasi sonucu,
Lyocell liflerinin fibrilasyon yogunlugu hizlanmaktadir. (Zhang 2005, 2006 ).

Capraz baglayicilarla islem gérmis kumasglara reaktif boya ve alkalilerle
muamele sonucu yapi igindeki liflerin fibrilasyonunda degisim gériimektedir.

Capraz baglama sonrasinda reaktif boya ile boyama islemi liflerin hem
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fibrilasyonun hem de liflerin sismesinin gecikmesine yardimci olur. Alkali
icermeyen ¢apraz baglanma uygulamasindaki ¢apraz baglayici konsantrsayonu
lifin fibrilasyon yogunlugunu etkilemektedir. Ote yandan alkali desteklenmis
uygulamalar fibrilasyon direncini arttirir bu ise, sulandiriimis alkali ¢ézeltisinde
fibril yapisinin yeniden dizenlenmesinden dolay! olabilir. Reaktif boyalarla
boyanmis Lyocell kumaslarin, fibrilleri arasindaki ¢apraz baglanma derecesi
artar bu ise fibriller arasi i¢ etkilesimin glglenmesinin bir sonucu olup béylece
fibrillerin kaymasi &énlenir. Son alkali uygulamasi fibrilasyon yogunlugunun
disUk tutulmasini saglamasina ragmen sisme derecesinin ylkselmesine sebep
olur. Bu da ifade eder ki, son alkali uygulamasi liflerin gbzenek yapisini
degistirebilir. Ancak fibriller arasindaki gapraz baglar etkilemez. llave olarak
liflerin boya alimini arttinr, 6n alkali uygulamasiyla genisletilen gbézenekler
capraz baglayici uygulamasiyla kaplanir. Reaktif boyama binder uygulanmis
kumasglarin sisme miktar ve fibrilasyon yodunlugunun uygulanmasina yardimci
olur (Zhang 2006).

2.3.3.1 Fibrillesme Davraniglarinin Tespiti

Rejenere selllozik esasl liflerin fibrilesme davranislarn c¢ok farkli
yontemler ile test edilebilmektedir. Fibrillesmis olan selllozik esash liflerdeki
fibril sayisi, fibrillerin kivrimlihgi, fibril uzunlugu gibi degerler gesitli teknikler
yardimi ile tespit edilmektedir.

Fibrillerin tespit edilmesinde ¢alkama testi uygulanabilmektedir. Burada 8
tek lif 20 mm uzunlugunda kesilmekte ve 20 ml’lik numune sisesine 4 ml destile
su ile konularak 9 saat siresince maximum gulcte calkalanmaktadir (Seventekin
ve Oktem 1998). Bir diger fibrillestirme teknigi ise sodali ¢dzelti icinde ¢alkama
esasina dayanan tekniktir. Burada da kuru haldeki rejenere selllozik esasl lif
numunesinden alinan 1g’lik numune iginde 12g/It Na,COj3 ¢dzeltisinin 50 ml’sini
bulunduran bir flask icine konarak dakikada 120 devir yapacak sekilde 30
dakika boyunca calkalamaya tagbi tutulmasi seklinde yapilmakta ardindan ise
80°C’de 30 dakika kurutma iglemine maruz kalmasi seklinde yapilmaktadir
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(Udomkichdecha ve ark.2002). Yukarida ifade edilen fibrillestirme proseslerinde
sonra liflerin fibriler yapisinin tespiti i¢in guc¢li mikroskoplar kullaniimaktadir.

Bir diger yontemde, ICI pillin test yéntemine gére mamdil kumasglarin
7000 devirde pilinglestiriimesi esasina dayanmaktadir. Kuru mekanik etki
sirasinda kumas igindeki ipliklerden surtinme ve asinma sonucunda disariya
cikan fibriller, ilerleyen etkilesimler sonrasinda bir araya toplanarak pilinglerin
(fibriler topluluklarin) olusmasina neden olur. Kuru bir proses olan IC| test
metodunun disinda pilinlestirme etkisi, yilkama ve ardindan yapilan kurutma
prosesiylede saglanabilir. Asagdidaki Sekil 2.55'de mekanik etkiler sonucunda
meydana gelmis fibriller ve bunlardan olusan piling mekanizmasi sematik olarak
gosterilmistir. Genellikle kumas formuna uygulanmakta olup gdrsel olarak ve
dokunma hissi ile fibriler yapi fark edilebilir.

Lyocell iplik

3
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F==FULL OLUSUMU
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SiSME FIBRILASYON
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hmﬂ&ﬁ)m.?._—;f‘i‘_‘:m
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Les pILING OLUSUMU
Sekil 2.55 Yas Uygulama Boyunca Piling Olusumunun Mekanizmasi1-7; Fuzz
Olusumu, 2; Sisme, 3-8; Fibrilasyon, 4-5-6; Piling Olusumu(Okubayashi ve
ark.2005)

Fibrillesme derecesi normal olarak FI fibrilasyon indeksi terimi ile ifade

edilir. Bu ifadeye gére .. fibril uzunlugunu ve ¢’de lif uzunlugunu ifade eder

(Udomkichdecha ve ark.2002).
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FI =%, /¢ ifadesi fibrillesme derecesi hakkinda bilgi verir.

Fibril uzunlugu ve lif uzunlugu pratikte iki boyutlu fotograflar formunda
optik mikroskop ile degerlendirilebilir. Ancak Lyocell liflerinin fibrilasyonu tam lif
ylzeyi boyunca meydana gelir ve bu ylizden daha dogru él¢cim icin U¢ boyutlu
6lcim aleti gerekli olmaktadir. Fibrilasyon derecesinin kontroll igin birkag
yaklasim 6nerilmektedir. Bunlar; ¢cekim parametrelerinin kontroll (¢ekim aleti
boyutu, sicaklik, gekim orani v.b.), hava girdap sartlarn ve liflere uygulanan bitim
islemleri olarak sdylenebilir (Udomkichdecha ve ark.2002).

2.3.4 Tekstil Liflerinin Kopma Davraniglari

Liflerin mekaniksel davranislarini agiklarken onlarin herhangi bir yuk
uygulanmasi veya deformasyon sonucu kopma mekanizmalarinin belirlenmesi
gerekir. Liflerin kopma mekanizmalari belirlenirken uygulanan testler sunlardir:

1) Gekme deneyleri

2) Yorulma deneyleri

a) Cekme yorulmasi
b) Esneklik yorulmasi
c) Bi-aksiyal dénme yorulmasi
d) Ylzey asinmasi
3) Makaslama kuvvetleri olusturulmasi
4) Kimyasal etkiler olusturulmasi
Ozellikle giiglii mikroskoplarin kullaniimasiyla (SEM gibi taramali elektron
mikroskobu) liflerin kopma mekanizmalari daha ayrintili olarak belirlenmigtir.
Liflerin kopma davraniglari siniflandirildiginda 6 tip kopma davranigi
gbzlenmistir. Bunlar:

1) Kirilgan malzeme kopmasi
Slnek malzeme kopmasi
Eksensel ¢atlamalarla kopma

)
)
4) Tanelenerek kopma
) Fibrilsel kopma

)

Yiksek ¢ekim hizlarinda olugsan kopma



105

2.3.4.1 Kirllgan Malzeme Kopmasi

Keskin ve ani kopmanin sonucu temiz ve diizgin bir kopma mekanizmasi
olugur. Lif eksenine dik, yatay tek bir yarik olarak kendisini gésterir (cam
lifindeki gibi).

Genellikle bu ¢ok dizglin kopma bdlgesi merkezi ¢atlagin blylmeye
basladigi yer olan bir yarim dairesel bélgesidir ve kalan kopma bélgesi hala lif
eksenine diktir, ancak daha purizll, testere disli bir ylzeydir. Bu sekildeki
kopma tipik bir kirllgan malzeme kopmasidir ve Griffith tarafindan ilk kez ortaya
atilan dogrusal elastik kopma mekanizma teorisine uyar.

Sekil 2.56'da klasik kirllgan malzeme ¢ekme kopmasi gdsterilmigtir. Lif
yUzeyi kaginilmaz bir sekilde kigUk yariklar veya catlaklar igerir. Herhangi bir
gerilim life uygulandigi zaman, her bir catlagin ucunda bir gerilim
konsantrasyonu olusur. Gatlaklarin derinligi arttik¢a bu gerilim yogunlagsmasi da
artar. Life uygulanan yUk arttirildikca sonucta en derin ¢atlaktan biyime baslar

ve c¢atlak lif eksenine dik bir dogrultuda ilerler.
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Sekil 2.56 Kirillgan Malzeme Cekme Kopmasi (Sengénil 1996).

YUk arttirildikga bu ¢atlak hizla biydr ve diizgin ayna gérintlsi olacak
sekilde catlagin biyime noktasindan lif icerlerine dogru ilerler.
Bu ilerleme, catlagin 6nindeki lif kismindaki gerilme degeri, icteki

yariklardan dolayi ¢atlak blydmesi olusmasina neden oluncaya kadar devam
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eder. Daha sonra, bu ikinci kisimda daha pUrizlU bir kopma yUzeyi olusturur.
Kopan lif ylzeyinde ayna gérantali ve tirtikli olmak Gzere iki blum bulunur.

Tam kirllgan kopma mekanizmasi igin en gerekli 6zellik, malzeme
geriniminin hi¢ plastik akma olmaksizin her yerde elastik olmasidir. Gerilim
olusumuna bir alternatif de, blytyen ¢atlagin yakinlarindaki malzemenin yUkstiz
kalmasindan dolayi, elastik gerinim enerjisindeki azalma nedeniyle c¢atlagin
ilerleyecegi kriteriyle kopma mekanizmasinin agiklanabilecegidir.

Lif eksenine dik kopmalar en basit form olmasina ragmen daha az siklikla
gbzlenir. Agilarla olugan catlaklar gbzlemlemek de mumkinddir.

Catlak yénUinin degismesi icin pek ¢ok neden bulunur. Tim lifteki
maksimum ¢ekme gerilmesi lif eksenine dik bir dizlem Uzerindedir ve ¢atlagin
acilma hatti Gzerinde bulunur. Bu iki yénin ayni dogrultulu olmasi kopmanin lif
eksenine 45° de bulunan kayma gerilmeleri de etki eder. Bu gerilmeler ¢atlagin
diger yénlerde ilerlemesine etkili olabilir. Diger bir olasilik da iki ayr catlagin
olugsmasi ve aralarindaki kayma kopmasi nedeniyle birbirine baglanmalidir.

Kirllgan malzeme kopma mekanizmasi Cam lifi disinda diger inorganik
liflerde de go6ralir. Bunlar yiksek modulld, dogrusal gerilme-gerinim egrisine
sahip Seramik liflerdir. Lif mukavemeti, isi yalitim amaciyla kullaniimak
istenenlerde yuksektir. Kopma uzamasi her zaman ¢ok dustktir. Pek ¢ok bu ttr
Seramik liflerinin kopmasi Cam liflerinde gériilene benzerdir.

Bu liflerde dlizgin kirilgan malzeme ¢ekme kopmasi mekanizmasi
goriilir. Bu tir kopma bazi Karbon liflerinde cok daha belirgindir. Ornegin
baslangi¢ lifi Viskoz-rayon olanlarda bu durum barizdir. Diger tip karbon lifleri
tanelenerek kopma mekanizmasi gosterirler.

Gok ilging bir sekilde, kirllgan malzeme ¢ekme kopma mekanizmasi,
distk modulll, yuksek uzayabilirlik 6zelligine sahip elastomerik malzemelerde
de gorallr. Bu tur malzemelerin gerilme-gerinme egrisi grafikteki egrisidir.

Ancak deformasyonun elastik olusu 6énemli bir noktadir ve kopmadan
hemen Once deformasyon dogrusaldir ve kismen yiksek modualludarler.

Kopmaya yakin duruma ulasma seklinden malzeme etkilenmez.
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2.3.4.2 Siinek Cekme Kopmasi

Nylon gibi eriyikten gekilerek elde edilen sentetik liflerin kopmasi akma

tarafindan kontrol edilir.

C
ﬁ’

Gerilim (HfTex)

Gerinim (%)

Sekil 2.57 Siinek Malzemelerin Gerilme Gerinim Egrisi(Sengbénil 1996).

Kopmada i¢ ana bélge bulunur. Catlagin baslangici A, stabil catlak
blylimesi B ve sonu¢c kopmanin olustugu C bélgesi. Bu kopma bdlgeleri ince
liflerin kopmasinda da gozlenir. Ancak kalin monofilamentlerin kopmasinda bazi
Ozellikler bulunmaktadir. Bazen kopma, lif ylUzeyinin altinda bulunan bosluklar
nedeniyle de olusur. Bunlar bdylrler ve sonugta birleserek catlak haline
dénasurler. Catlagin yiizeyi konkavdir ve striktlrt ince bogsluklar halindedir. B
‘den, kopma boélgesi C’' ye gecis yamagl bir yapr g06sterir. Sonu¢ olarak

kopmanin en uzak kenarinda bazi dizensiz yirtilmalar gosterir.
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Sekil 2.58 Siinek Kopma Mekanizmasi (Sengdnil 1996).
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Bagslangicta malzeme bir yUk altinda Gniform olarak uzatilir. Ancak cekme
gerilmesi belirli bir seviyeye ulasinca ¢atlak malzemenin igerilerine dogru
blylimeye baslar. Catlak lif ylzeyindeki bir yariktan, bir film Gzerine bilinerek
yapilan bir kesikten ya da kalin bir teldeki i¢c bosluklardan blyimeye basglar.
Malzemenin plastik akmasi ¢atlagin v-gentigi seklinde agilmasina neden olur.
Bu yarik, malzemenin igerlerine dogru yavasca ilerler. V’nin agik ucundaki
slreksiz ayrilma, diger taraftaki strekli uzamanin oldugu plastik kaymanin uzun
bélgesiyle ilgilidir. Son kopma kesitin kopmamis kismindaki yUksek gerilme
altinda olugur. Kopmanin benzer sekli plastik filmlerde Walker, Haward ve Hay
(1979) tarafindan gézlenmistir. Ancak bu tir sistemlerde kopma mekanizmasi
oldukga karmasiktir. Gerilme ve gerinim dagilimlari hentiz analiz edilmemigtir.
Nylon lifinin kopmasinda v-gentik tipi kopma en ¢ok gdrilmesine ragmen
kopmanin diger formlari da gézlenir.

Gatlak baglangici lif eksenine dik bir gizik, kiguk bir yarik, bir nokta, genis
bir hat ya da belirli agih ¢izgiden de olabilir. Son olan baslangi¢ v-centik
formunu bozar ve bazi ekstrem sartlarda kademeli kopmalar géralir. Bazi
durumlarda gatlak lif Gzerinde iki yerde baslar. Bunlar birbirine zit yonlt ya da
eksensel olarak yer degistirmis olabilir.

Gok ender olarak kopmanin baslangici ytzey degil lifin i¢ kismidir. Bu
durum eger lif icerisinde bir acik, yarik varsa gézlenir. Sinek malzemelerde
g6rllen catlak ilerlemesinin3-boyutlu geometrisi lif icerisinde ¢ift koni olusumuna
neden olur. Bunlarda son kopmaya neden olur. Lifler kismen hidrojen peroksit

ile okside edilmistir.

2.3.4.3 Eksensel Catlaklar

Kevlar gibi yuksek derecede oryante olmus, ylksek kristaline degerine
sahip dogrusal polimer lifleri cok yiksek mukavemete sahiptirler ve neredeyse
tamamen dogrusal kopma-uzama grafigine sahiptirler. Filamentler uzun
eksensel catlaklarin olusmasiyla koparlar.

Eger lif tamamen mikemmel bir sekilde tniform olsaydi ve dizgin bir

gerilime maruz birakilsaydi lif eksenine paralel dizlemlerde ¢apraz olarak higbir
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gerilme olmazdi ve bdylece eksensel ¢atlaklara ayriima icinde neden olmazdi,
ancak eger herhangi bir sureksizlik veya hata lif ylzeyinde yada iceride
bulunuyorsa, bu durum kayma gerilimlerinin olusumuna neden olur. Life
uygulanan yuk arttirildikca kayma gerilmeleri miktari da artar ve sonugta yan
yapistirict baglar yener ve eksensel bir ¢atlak olusumuna neden olur. Eger
catlak ¢cok az miktarda da olsa neden disi ise, sonugta lifi gegcer ve kopmaya
neden olur. Kopma bu sekilde olusur. CUnki ¢ok kiglUk kayma gerilmeleri bile
zayif molekuller arasi baglari(polimer molekulleri arasindaki), blylk c¢ekme

gerilmeleri molekdl zincirleri icersindeki kovalent baglari koparmadan 6nce

yener.
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Sekil 2.59 Eksensel Kopma Mekanizmasi (Sengdnil 1996).

Cekme kopmalarinin gogunda kopan ucun bir tanesinde pek ¢ok catal ug
gorulurken tek bir uc vardir. Bu durum malzeme icerisindeki veya deney
metodundaki asimetriklikten kaynaklanmaz. Geometrinin bir sonucudur.

Tek bir ¢atlak ylzeydeki bir yariktan buydr ve kollara ayrilarak bdlinar ve
pek ¢ok catlak olusur.

Ancak eger tim catlaklar ayni oranlarda blyUrse, dista bulunan lifin diger
ucuna daha 6énce varacak ve kopan uglardan birisi cok daha hizli ilerlese bile,
her iki ugta cok sacakli basit bir model gérilmez. Bu sekil daha karmasik
olacaktir. Yeni baglayan catlaklar bir ugta gérilecektir.

YUksek modulli PE eksensel catlaklarla kopan diger bir liftir. Bu beklenen
bir durumdur. Gunku lif yiksek modulli, kristalin ve oryante bir liftir ve yUksek

mukavemete sahiptir.
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Normal naylon lifleri disUk sicakliklarda cekme gerilmesine maruz
birakilirsa,(sivi nitrojen icerisinde) genellikle uzun eksensel ¢atlamalar koparlar.
Ancak uzun catlaklar 6zel dnlemler alindiginda, érnegin lif ve deney c¢eneleri
ayni hat Uzerine ayarlandiinda ve hicbir dénme olmadiginda gériimemigtir.
Catlaklara ayrilma klgUk kayma gerilmelerinin blylk c¢ekme gerilmeleri ile
birlikte bulunmasindan dolayr olusur. Cok disik sicakliklarda i¢c zincir
hareketliligi, baglar etrafinda kilitlenir ve malzeme camsi olur. Sirek davranis
kirllgan hale dénusur. Béylece uzama-kopma egrisi akma olmadan keskin bir
sekilde biter. Farkh formda kopma beklenmesi bu durumda normaldir. Orta
dereceli oryantasyonlarda bile eksensel yapisindan 6nce yansal yapisinin yol

vermesi ilgingtir.

2.3.4.4 Yiksek Hizli Cekme Kopmasi

Slnek malzeme kopmasi incelendiginde uzama orani arttirildikga v-gentik
boyutlarinin arttigi bilinmektedir. 1 saniyelik kopma zamanlari igin bu durum
gbsterilmistir. Ancak ¢cok yiksek hizlarda daha degisik bir durum olusur. En ¢cok
gbrilen form mantar u¢c formudur. Bu u¢ dizgun, pdrizsiz ve klresel
formdadir. Bu da malzemede bir erime olabilecegini géstermektedir.

Yavas kopmalardan fark olusumu nedeni izotermal durumdan adiabatik
sartlara olan degisimdir. Yavas ¢cekmelerde 1si ¢cevreye dagilabilir ancak ylksek
hizlarda gekmenin yarattigi 1si (kopma bdlgesinde) lifi 1sitir. Yumusama erimeye
yakin, viskozik malzemenin bdlgesel akis ile kopmasina neden olur. Bdylece
baslangictaki catlak mekanizmasi ortadan kalkar. Kopmadan sonraki snap-back
malzemenin kopan uglarinda mantar gérintisinin olusumuna neden olur.
Ucun tam sekli termomekaniksel kuvvetlerin olusumuna baglidir.

Bazi durumlarda ylUzeyde bir baglangi¢c kismi gorulebilir. Ancak bu durum
kopma hizi biraz yavaslatildiginda gézlenir. Catlak ilerlemesine 2 kisim, adim
olusu ilgingtir ve son kopma daha kireseldir ve buda erime veya yumusama
sonucudur. Gok yiiksek hizlarda mantar kafa daha kiguktar.

Polyesterde de ayni form gézlenir. Ylzeyde kigik snap-back’ler goérdldr.
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2.3.4.5 Fibrilsel Kopma

Pamuk lifi bir gerilim altinda farkli sekillerde kopar. Bu neme ve life
uygulanan kimyasal islemlere baglidir. Cok belirgin fibrilsel kopma bu
formlardan biridir.

Pamuk lifinin kristalin mikrofibrilinin bir toplulugu oldugu bilinir ve fibriller
islatildiginda absorbe edilmis su molekdllerinin tabakalar tarafindan ayrnilirlar.
Fibriller arasinda i¢ etkilesim ¢ok zayif olacaktir ve birbirlerinden bagimsiz
olarak kopacaklardir. Tum fibriller koptugu zaman(c) iki u¢ ayrilir(d). Lif artik
kopmustur. Kopan uglar fibriller toplulugu halindedir. Lif kuruduk¢a suyun yizey
gerilimi altinda eg@imli u¢ haline gelirler.
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Sekil 2.60 Fibrilsel Kopma Mekanizmasi (Sengdnil 1996).

2.3.4.6 Tanelenerek Kopma

Rayon, asetat, akrilik ve diger solisyondan ¢ekilen lifler, aliminyum oksit
ve karbon lifleri.

Dusuk kristaliniteye sahip lifler genellikle daha c¢ok gugla Dbirbirlerini
etkileyen molekdillerle, tim solisyondan elde edilen lifler gibi ¢ekme-uzama

egrisine sahiptir.
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Baglangicta elastik bdlgeler vardir ve %2 ‘lik uzamadan sonra akma
gbsterirler. Burada ¢ok zayif toparlanma vardir. Viskoz, rayon, asetat(diasetat,
triasetat), akrilik(poliakrilonitril), gibi lifler bu gruba girerler. Koptuklarinda taneli
yuzeye sahiptirler ve lif eksenine asagd! yukarn dik kopmadir. Benzer kopmalar

belirli sartlar altinda pamuk ve yin liflerinde goralir.

1 £ i H 1 U'LIJ—_
HHI o HT]
| Hr
| 1 |
(a) (b) (c) (d)

Sekil 2.61 Tanelenerek Kopma Mekanizmasi (Sengdnul 1996).

Asetat liflerindeki kopma rayon liflerinden daha belirgindir. Lif boyunca
g6zle gorilebilir catlaklar bulunur. Bunun anlami, lifin her yeri bir kisim
koptugunda kopmanin esigine gelmistir. Bu gercekten asetat lifi icin bilinen bir
gergektir. Bu lif kopma esnasinda pargalanarak ¢ok kicUk parcaciklara ayrilir.

Triasetat lifleri de benzer sekilde kopar, ancak kopan ylzey daha
plrizstzdir. Tanelemenin belirginligi selllozdan viskoz rayon) ikincil seltloz
asetata ve sellloz triasetata dogra azalir. Bu degisim eriyebilirligin kolayligina
g6re degisir. Bu durumda ylizeyde plastik deformasyon sirasinda Uretilen 1sinin
etkisini belirler. Selliloz, glugll hidrojen baglari ile baghdir, erimeyecektir ancak
yuksek sicakliklarda sarz olurken ikincil asetat bazi problemlere karsin erir,
ancak triasetat tamamen termoplastiktir, olusun yumusama kopma ylzeyinde
daha yuvarlak ve purlizsiz yizey olusumuna neden olur.

Yapilan ¢alismalar akrilik liflerinin ¢cekim sirasinda ¢6zicu fazlasinin lif

icerisindeki bosluklari doldurdugunu géstermistir. Sonra yapilan kurutma germe
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isleminde bosluklar uzar ve sonucgta kaybolurlar. Ancak baslangictaki bosluk
yuzeyler malzemeyi fibrilsel elementlere ayiran zayif sinirlar olarak kalir.

Gerilim belli bir seviyeye ulastigi zaman, birimler kopmaya baslar. Ancak
sureksizlik, lif kesiti boyunca ilerleyerek bir catlak olusumuna neden olarak
yeterince blyUk gerilim konsantrasyonuna mani olur. Birimler arasinda bir
yapisma vardir. Gerilim fazlaligi komsu birimlere transfer olur ve yakin
pozisyonlarda kopmalar gérulir. Sonugta kopma tim c¢ap boyunca kimulatif
hale gelir.

Bazi durumlarda basit tanelenerek kopmadan sapmalar olabilir. Ylizeyde
tanelenerek kopma detaylarn verirken, tim etki sinek malzeme kopmasi gibi
olabilir. Yani v-gentik agilmasi ve sonugta kopmanin olugmasi durumu,
Courtelle liflerinde bu tir kopma gérilmektedir.

Diger liflerde kopma iki farkli yerde olusur ve bir eksensel catlak ile
birlesir. Bdylece basamakh kopma olugur. Viskoz rayonda bu durum
gbrilmektedir. Ancak basamaklar akrilik liflerinde daha belirgin bir sekilde
gbrilmektedir. Lif 6nce eksenel catlayabilir daha sonra bagimsiz olarak iki
kisma ayrilabilir ve kopabilir. Ozel durumlarda kopma lifteki en zayif bélgeden
olabilir. Bu zayif bdlgelerde buyuk bosluklar bulunur ve bu bosluklar yUki
tasiyacak malzemenin alanini daraltir. Sonug¢ olarak lifin nasil Gretildigi

tanelenerek kopma mekanizmasi Uzerinde etkilidir. (Sengénil 1996).
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Materyal
3.1.1 Lifler

Bu calismada endustriyel uygulamalar icin dretilmis 5 degisik tipte
rejenere selllozik esash lif kullaniimigtir. Bunlar Tencel Standart, Tencel A-100,
Lyocell LF, Modal (Polinozik tipi) ve Viskon lifleridir. i¢ yapi olarak iligkili bu
rejenere selllozik esash lifler tekstil sektérinde énemli bir yere sahip olmakta
ve her alanda kullanim icin tercih edilmektedirler. Bu calismamiz siresince
kullanmis oldugumuz bu bes tip rejenere selllozik esaslh lif birbirleri ile
kiyaslanarak malzeme 6zelliklerini daha iyi anlagilabilmesi igin segilmistir.

Malzemeler Lenzing Firmasi ile baglantili olan Kayserideki Karsu Tekstil
Sanayi Ticaret A.S. tarafindan lif formunda temin edilmistir. Bu deneysel
¢alismanin birinci asamasinda liflerin dogal formlarindan yararlaniimig,
calismanin ikinci agsamasinda ise liflerin su+soda c¢ozeltisi icinde fibrillestirme
islemine tagbi tutularak fibrillestiriimesi saglanmis ve bu formlar UGzerinde

calisma yapilmistir. Kullanilan liflere ait Uretici bilgileri Cizelge 3.1’de verilmistir.

Cizelge 3.1 Deneylerde kullanilan liflerin 6zellikleri*

LIFLER iNr:LElFLiéi UEUHI_FUGU
ISKON 1,3 dtex 33 mm
MODAL 1,3 dtex 33 mm
TEMNCEL STANDART | 1.4 dtex 38 mm
TENCEL A-100 1.4 dtex 38 mm
LYOCELL LF 1,3 dtex 33 mm

*Uretici bilgileri
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3.1.2. Yardimci Elemanlar
3.1.2.1. Kronometre

Fibrilasyon ve slUrinme deneylerinde 6lcim zamanlarini daha saglikh
olarak ayarlayabilmek igcin kronometre kullaniimigtir.

3.1.2.2. Beher

Fibrilasyon deneyinde fibrillestirme  ¢dzeltisini  hazirlamak igin
kullaniimigtir.

3.1.2.3. Kurutma Kagidi

Fibrilasyon deneyi sonrasi ¢calkanan numuneler Gzerindeki fazla suyun bir
kismi 30’lik sure ile kurutma kagitlari arasinda alinmigtir.

3.1.2.4. pH-metre

Fibrilasyon deneyi c¢Ozeltisinin  istenen pH degerini  saglayip
saglamadigini kontrol etmek amaciyla kullaniimistir.

3.1.2.5. Saf Su

Saf su fibrilasyon deneyi ¢bzeltisinin hazirlanmasinda kullaniimis olup
Uludag Universitesi Gevre Mithendisligi Bélimiinden alinmistir.

3.1.2.6. Soda

Soda fibrilasyon deneyi ¢bzeltisinin hazirlanmasinda kullaniimistir.
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3.1.3. Aletler ve Cihazlar

3.1.3.1. Instron Mukavemet Test Cihazi

Lif formundaki malzemeye yapilan c¢ekme deneylerinde Uludag
Universitesi Tekstil Miihendisligi Bélimii Fizik laboratuarinda bulunan Instron
4301 tipi test cihazindan yararlaniimistir. Calisma sirasinda kullanilan materyal
formuna uygun secilen [if c¢enelerinin, malzemeyi sikistirmasi kompresor
yardimiyla hava basinci ile saglanip, bu c¢enelerde kullaniimak Utzere 10
newton’luk yUk hucreleri secilmistir. Datalarin eldesi instron ile baglantili olan
Vestel marka bilgisayar yardimiyla saglanmistir.

B B8 Y I e B

Sekil 3.1 Instron Mukavemet Test Cihazi
3.1.3.2. Su Banyosu
Lif formundaki malzemeye vyapilan fibrilasyon deneyinde Uludag

UniversitesiTekstil Mihendisligi Bslim(i laboratuarlarinda bulunan NUVE ST
402 model su banyosu kullaniimigtir.
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Sekil 3.2 Su Banyosu

3.1.3.3. Sogutmali Inkibator

Lif formundaki malzemeye yapilan fibrilasyon deneyi sonucunda
lizerindeki fazla suyu alinmis yas haldeki numuneler Uludag UniversitesiTekstil
Miihendisligi Bélimii laboratuarlarinda bulunan NUVE ES 500 model sogutmali

inkUbator icinde kurutulmuglardir.

Sekil 3.3 Sogutmali inkiibatdr
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3.1.3.4. Siiriinme Test Cihazi

islem gérmemis ve fibrillestirme islemine tagbi tutulmus liflerin siirinme
deneyi Uludag UniversitesiTekstil Mihendisligi Bolimi fizik laboratuarinda

bulunan Pilotage De Machine D’essais marka strinme test cihazi kullaniimistir.

Sekil 3.4. Strinme Test Cihazi

3.1.3.5. Isikli Mikroskop

Fibrilasyon c¢alismasi sonrasi numunelerde olusan fibriler yapiyi
incelemek amaciyla Uludag UniversitesiTekstil Mihendisligi Balimi  fizik
laboratuarinda bulunan Olympus B061 ve Olympus CO011 model 1sikh
mikroskoplar kullaniimigtir.

Sekil 3.5 Isikli Mikroskoplar
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3.1.3.6. Taramali Elektron Mikroskopu (SEM)

Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) calismalan Gebze Tlbitak
Marmara Arastirma Merkezi Laboratuvarlar’nda bulunan Jeol JSM-6335 F

model SEM cihazi kullanilarak gergeklestiriimistir.

Sekil 3.6 Taramali Elektron Mikroskobu

3.2. Yontem

Bu calisma kapsaminda yapilan deneylerde malzemenin iki formu ile
calisiimistir. Deneylerde ilk dnce liflerin islem gérmemis hali kullaniimis daha
sonra ayni kategorideki liflere yas ortamda mekanik etki ile fibrillestirme islemi
uygulanmistir. Fibrillestirme calismalarinda fibrilasyon 6zelligi elimine edilmis
olan Lyocell LF lifi kullaniimamistir.

Deneyler temel olarak 3 asamada gergeklestirilmistir. ilk asamada liflerin
cekme deneyleri yapildi, ikinci agsamada liflerin strinme deneyleri ve son
asama olan Gg¢lncl asamada ise ¢ekme ve sUrinme c¢alismasi sonucunda
liflerin kopan ug, yuzey ve kesit goruntilerini gérmek icin SEM caligmasi
yapilmistir.

Lifleri fibrillestirme calismasinda 6zel olarak hazirlanmis sodali ¢ézelti

kullaniimigtir. Liflerle yapilan ¢ekme ve sUriinme deneylerinde liflerin instron ve
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surinme cihazi cenelerinden aymamasi igin lifler 6nceden 0&zel olarak
hazirlanmis kartonlara yapistiriimigtir.

Fibrillestirme, cekme ve siiriinme deneyleri Uludag Universitesi Tekstil
Muhendisligi Boélim Laboratuvarlar’'nda, SEM analizleri ise Gebze Tulbitak

Arastirma Merkezi Malzeme Laboratuvarlari’nda yapilmistir.
3.2.1. Cekme Deneyi

Rejenere sellloz esasli monofilament lifler alt ve Ust taraftan 4’er mm
genisliginde ve vyanlardan 10’ar mm genisliginde kartondan yapilmig
pencerelerin tam ortasina iki uclarindan henkel GriinG poligom adli yapistirici ile
yapistinldi. Numuneler, yapistirma isleminden sonra yapistiricinin donmasi ve
kayma hatalarinin miniminize edilmesi igin 48 saat boyunca oda sicakhginda
bekletildiler. Karton pencereler daha sonra ¢enelere dizgin bir sekilde takilip
alt ve Ust ¢enelerin birbirinden ayrilmasi i¢in karton kenarlarinin her iki yan tarafi
da dikkatli bir sekilde kesildi. Deneylerde ¢ene hizi 50mm/dak ve ¢eneler arasi
mesafe 30 mm olarak kullanilmigtir. Her lif tipi igin minimum 20 numune ile
cahsilmig  olup testin meydana geldigi atmosfer sartlari icin Eichhorn ve
ark.(2001)’nin yapmig oldugu calisma referans olarak alinmis olup 50 5 %
relativ. nem ve 23+1°C atmosfer degerlerinde c¢alisiimistir (Eichhorn ve
ark.2001).

3.2.2. Fibrillestirme Deneyi

Bu calismaya baglamadan &nce liflerin fibrillesecekleri saatin tespit
edilmesi icin bir 6n ¢alisma yapiimis ve en uygun c¢alisma sdresinin 5 saat
oldugu tespit edilmigtir. 12g/l lik Na,COsz ¢dzeltisi hazirlanip bunun iginden
alhinan 50ml’lik ¢cézelti ve agirh@r 1g olan rejenere selllozik esasli lif numunesi,
ic capi 70mm ve Yiksekligi 105 mm olan metal calkama kabi (flask) igerisine
Gozelti YUksekligi 12mm olacak sekilde konuldu. Daha sonra flask'lar
calismanin yapildigi ve yatay ételeme hareketi yapan NUVE ST 402 model su

banyosu Uzerinde bulunan haznelere yerlestirilip oda sicakliginda 5 saat
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boyunca dakikada 200 devirde calisacak sekilde calkalandilar. islem bittikten
sonra flasklar icinden alinan numuneler cam beherler iginde durulanip énce
hafifce Uzerindeki su uzaklasacak sekilde elle sikildilar ve daha sonra ilk olarak
30 dakika kurutma kagitlari arasinda ve sonra da 30 dakika 80°Cde NUVE ES
500 model sogutmali inklbatér i¢inde kurutuldular (Udemkichdecha ve ark.
2002).

3.2.3. Surinme Deneyi

SUrlinme sabit bir yike maruz kalmigs malzemelerde belli bir zaman
periyodunda uzamada goérllen artis olarak tanimlanir. Bu c¢alisma 24 saatlik
zaman dilimi icinde rejenere selllozik esasli numunelerimizin slUriinme
davranisinin incelenmesi esasina dayanmaktadir.

Rejenere sellloz esash monoflament lifler alt ve (st taraftan 4’er mm
genisliginde ve yanlardan 10’ar mm genigliginde kartondan yapilmis
pencerelerin tam ortasina iki uglarindan henkel Grant poligom adli yapistirici ile
yapistirildilar. Numuneler, yapistirma isleminden sonra yapistiricinin donmasi
ve kayma hatalarinin miniminize edilmesi icin 48 saat boyunca oda sicakliginda
bekletildiler. Bu calismaya bagslamadan &énce normal ve fibrillesmis liflere
uygulanacak kuvvetin tespiti Gzerinde c¢alismalar yapiimis ve en saglikh
sonuglar normal liflerin sGrinmesi igin kopma mukavemet degerinin %401,
fibrillesmis liflerin  sUrlnmesi icin kopma mukavemet degerinin %60’
uygulandiginda bulunmustur. Asagidaki Cgizelge 3.3'de cihaza girilen yuUk
degerleri verilmistir. Galisma sirasinda 100g’hk ylUk htcreleri kullaniimakta olup
her calisma 6ncesi cihaz kalibre edilmigtir. Cenelerin hizi 0,0698m/dak olarak
ayarlandi. Lif tipine gbre calisilacak yUk degeri girisi, kalibrasyon ayari ve
¢enelerin hizi ayarlandiktan sonra numuneler, baslangicta aralarindaki mesafe
30 mm olarak ayarlanmis olan c¢eneler arasina takilarak sikistirildilar. Daha
sonra ¢enelere takilmig olan karton pencereler, alt ve Ust ¢enelerin birbirinden
ayriimasi icin kartonlarin her iki yan tarafindan dikkatli bir sekilde kesildi.
CGalisma sirasinda belirli araliklarla 24 saat siresince veri alindi. Malzemedeki
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surinme ilk anda daha hizli oldugu igin yuklemenin ilk dakikalarinda mimkin

oldugunca sik veri alimina dikkat edilmistir

Cizelge 3.2 Sirinme Cihazindan Veri Alim Sikliklar ve Adetleri

Zaman Dilimi| Data alim | Aliman Data
{Dakika) stkhi Sayisi
Ik 1 dak. |5 sn'de hir 12

+2 10 =n'de bir 12
+4 20 sn'de bir 12
+5 30 sn'de hir 12
+4 45 sn'de hir 12
+14 1 dak'da bir 12
+24 2 dak'da hir 12
+50 5 dak'da hir 12
+120 10dak'da bir 12
+100 20dak'da bir

+30 I0dak'da bir

24 saat sonunda cihaz durdurulmus yUk degeri 0,15N degerine
cikartilip g¢enelerin hizi 0,1643m/dak olarak ayarlandiktan sonra 24 saat
boyunca surinmis olan numunenin cihaz Uzerinde kopartiimasi saglandi.

Ortam sartlar 50 +5 % relativ nem ve 23+1°C atmosferdedir

Cizelge 3.3 Surinme Cihazina Girilen Veri Degerleri

INSTRON DEGERLERI %DEGERLERI CHAZA GIRILEN

DEGER
NORMAL | FIBRILLESMiS | NORMAL | FiBRILLESMiS | NORMAL | FIBRILLESMiS
LiF TiPi LIFLER LIFLER LIFLER LIFLER LIFLER LIFLER
MAX.LOAD (N) 40% 60% gram (g)

TENCEL A-100 |0,0567| 0,0509 |[0,03402 | 0,03054 | 0,347 0,311
TENCEL STD |0,0608| 0,0499 | 0,03648 | 0,02994 ([ 0,372 0,305
MODAL 0,0486| 0,0411 0,02916 | 0,02466 | 0,297 0,251
VISCONE 0,0399| 0,0352 |0,02394  0,02112 | 0,244 0,215
LYOCEL LF 0,0460 - 0,0276 - 0,281 -
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3.2.4. Taramali Elektron Mikroskobu Caligsmasi

instron ve slriinme sonrasi hem normal haldeki hemde fibrillesmis
haldeki liflerin kopan u¢ ve ylzey analizlerinin yapilmasinda elektiron
mikroskobundan yararlaniimigtir. Taramali elektron mikroskobunda goérinta
tarama sargilari yardimiyla olusturulmaktadir. Belirli ¢ap ve enerjisi olan
elektron demeti tarama sargilari yardimi ile numunenin incelenmesi arzu edilen
noktasi Uzerine gonderilir. Elektron demeti ile numunenin etkilesmesi sonucu
elde edilen veriler sadece bombardiman edilen noktaya aittir. SEM’de mevcut
olan yuksek ¢ézunirlikten dolayr malzemenin parlatiimasi inceleme agisindan
avantaj saglamaktadir.

Galistigimiz numuneye ve alana (kesit, yuzey, ug...v.b) bagh olarak
numuneler 6nce 6zel hazneler Uzerine yapistiriimis ve iletkenligi saglayan gift
tarafli yapigskanhda sahip karbon bantlar Uzerine yapistinildilar. Daha sonra
malzememiz iletken olmamasindan dolay! liflerimiz manometre mertebesinde

iletken bir film ile kaplanarak iletken hale getirildiler ve incelemeye alindilar.
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4. ARASTIRMA SONUCLARI ve TARTISMA

Bu calismada c¢ekme, fibrillestirme, sliriinme ve SEM calismalar
yapilmistir. Deney sonuclari gizelgeler, grafikler ve resimler seklinde verilmis

ve sonuglar yorumlanmistir.

4.1 Cekme Deneylerinin Sonuclari

Cekme deneyleri, bu ¢alismanin esasini tegkil eden ve tek malzeme
formumuz olan beg farkli tipteki rejenere selllozik esash lifler Gzerine iki
asamada uygulanmistir. Birinci agsamada islem gérmemis lif cekme deneyleri
yapiimis, ikinci asamada ise fibrillesmis lif cekme deneyleri yapilmigtir.

4.1.1 islem Gérmemis Lif Cekme Deneylerinin Sonuclari

Bu galismada kullanilan Rejenere Selllozik esasli liflerden ilk asamada
kullanilan Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100 ve Lyocell LF liflerine
ait cekme deneyi sonuglari Cizelge 4.1’de, ylUk-uzama grafikleri ise Sekil

4.1.’de verilmigtir.

Cizelge 4.1 islem Gérmemis Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100 ve
Lyocell LF Liflerine Ait Cekme Deneyi Sonuglari

LiF Tipi I\:Iﬁl/:t)g):.)s M(A'\)l(/t:):E)N MA)((.’!‘.?AD MA)(( ;Z:,?TN.
VISCONE 7,725+1,39 | 0,3069 +0,03 | 0,0399+0 11,17 £ 2,46
MODAL 9,86 £ 1,53 0,374 + 0,05 | 0,0486 +£0,01 | 9,115+ 1,87
TENCEL STD 14,58 +2,39 | 0,4154 +0,04 | 0,0608 + 0,01 | 7,069 + 1,03
TENCEL A-100 129+1,94 | 0,4052 £0,04 | 0,0567 +0,01 | 7,272 +1,05
LYOCELL LF 10,084 + 1,81 | 0,3539 +0,04 | 0,046 +0,01 | 8,502 +1,94
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islem gérmemis liflere ait cekme deneyi sonugclari incelendiginde Tencel
Standart lifinin en yldksek modil, dayanim ve kopma yukl degerine sahip
olmasina kargilik en disik kopma uzamasi degerini verdigi gorilmektedir.
Tencel Standart lifini takiben ayni siralamayla ikinci sirada Tencel A-100 lifi
gelirken Lyocell LF lifi modul, kopma uzamasi degerleri bakimindan G¢lncl ve
dayanim, kopma yukd bakimindan da dérdincl sirada yer almaktadir. Lyocell
lif grubu disinda olan Modal lifi ise moddl bakimindan doérdinci sirada,
dayanim ve kopma yukl bakimindan dg¢lnclu sirada ve kopma uzamasi
bakimindan da en fazla uzayan ikinci lif olma durumundadir. Viskon lifi, Tencel
Standart lifinin aksine en disik modul, dayanim ve kopma yUki degeri
verirken, en yiksek kopma uzamasi verdigi de gértilmektedir.

ISLEM GORMEMIS LIFLERIN INSTRON GRAFIKLERI

0,10
0,09
0,08
0,07

0,06 I —

005 //

0,04 - L. :
0,03 LT L = e T -
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0,02 G
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0,01 F

0,00

Yiik(N)

Uzama(%)
MODAL — - — - =VISCONE === = =LYOCELLLF ‘

TENCEL STD

‘ ------- TENCEL A-100

Sekil 4.1 islem Gérmemis Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100 ve
Lyocell LF Liflerine Ait Yik-Uzama Egrileri

Liflerin yuk uzama grafikleri incelendiginde ise Tencel Standart’in %0.59,
Tencel A-100°0Un %1.8, Lyocell LF’nin %0.89, Modal'in %0.93 ve Viskon lifinin
ise %0.11’lik uzama sonucunda bir akma bdlgesi gosterdikleri gdzlenmekte
olup akma bdlgesinden sonra tim liflerde gerinim sertlesmesi ve kopma
g6rilirken sadece Tencel A-100 lifinde gerinim sertlesmesinden sonra ikinci bir

akma bolgesi de gézlenmektedir.
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4.1.2 Fibrillesmis Lif Cekme Deneylerinin Sonuclari

Bu calismada kullanmis oldugumuz Rejenere selllozik esasli liflerden
deneyimizin ikinci agsamasi olan fibrillestirilmis lifler ile yapilan bu calismada
kullanilan Viskon, Modal, Tencel Standart ve Tencel A-100 liflerine ait cekme
deneyi sonuglari Cizelge 4.2°'de yik uzama grafikleri ise Sekil 4.2.’de verilmistir.

Cizelge 4.2 Fibrillesmis Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100 Liflerine
Ait Cekme Deneyi Sonuglari

LiF TiPi I\:I?IR(I;JXL)S M(A'\)l(/t;I')I(E)N MA)((.'!l.()')AD MA)(( :/f?TN.
VISCONE 6,797 +1,99 |1 0,2708 +£0,03 | 0,0352 £ 0 9,17 £ 2,62
MODAL 9,1+1,08 0,316 +0,05 | 0,0411 £0,01 | 7,197 £ 1,64
TENCEL STD 10,86 +1,9 | 0,3565+0,02| 0,0499+0 |7,179+1,53
TENCEL A-100 20,86 +1,61 | 0,3638 +0,3 0,0509 £ 0 717 +1,16

Fibrillestirme islemine tagbi tutulmus rejenere selllozik esaslh liflerin
cekme deneyi sonuglari incelendiginde Tencel A-100 lifi en yluksek modul,
dayanim ve kopma yUklU degerine sahip olmasina karsilik en diasik kopma
uzamas! degerini verdigi goértlmektedir. Tencel A-100 lifini takiben ayni
parametre siralamasiyla ikinci sirada Tencel Standart (¢lingl sirada Modal lifi
gelmekte ve son olarak da Tencel A-100 lifinin aksine en distk modul,
dayanim ve kopma yuUkine karsilik en yiksek kopma uzamasina sahip olan

Viskon lifi dérdliincd sirada yer almaktadir.
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FIBRILLESMI$ LIFLERIN INSTRON GRAFKLERI

0,10
0,09 4
0,08 4
0,07 4
0,06 1
0,05 4
0,041
0,03
0,02 4
0,014,
0,00

Yiik(N)

5
Uzama(%)

‘ ------- TENCEL A-100 ——— TENCEL STD ——— MODAL -- - -- VISCONE

Sekil 4.2 Fibrillesmis Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100 Liflerine Ait
Yik- Uzama Grafikleri

Liflerin yOk uzama grafikleri incelendiginde Tencel A-100'Un %1.39,
Tencel Standart %0.91, Modal lifi %0.56 ve Viskon lifi %0.12'lik uzana
sonucunda akma bolgesi gOstermektie olup sonrasinda tum lifler gerinim

sertlesmesi bolgesi ve kopma gostermiglerdir.

Cizelge 4.3 islem Gormemis-Fibrillesmis Viskon, Modal, Tencel Standart,
Tencel A-100 Liflerine Ait Cekme YUkl Deney Datalarinin % Degisimleri

MAX. MAX

PR MODULS % % MAX.LOAD % %
LiF TiPi 2 TEN. K. 2| %STN. 2
( N/tex ) | DEGISIM ( N/tex) DEGISIM (N) DEGISIM (%) DEGISIM

VISCONE 7725 | 401 | 03089 | 4176 | 00399 | 4928 [ 117 | 47,01
6,797 0,2708 0,0352 9,17

MODAL 986 | 779 | 08740 | 4551 | 00486 | 4543 [ 2115 | 2104
9,1 0,316 0,0411 7,197

TenceL stp | 428 | o551 | 04154 | 1448 | 00608 | 4793 | 7069 | 456
10,86 0,3565 0,0499 7,179

TENCEL A-100 |22 | 1,71 | 24092 | 1000 | 00567 | 4q03 | 7272 | 4 49
20,86 0,3638 0,0509 7,17

- Maormal if dederleri
Fibrillesmig lif dederleri
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4.1.3 islem Gérmemis ve Fibrillesmis Lif Cekme Deney Sonuclarinin
Karsilastirilmasi

iSLEM GORMEMIiS VE FIBRILLESMiS VISKON INSTRON GRAFiGiI
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Sekil 4.3islem Gdrmemis ve Fibrillesmis Viskon Grafigi

iSLEM GORMEMIS VE FiBRILLESMiS MODAL GRAFiGi
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Sekil 4.4 islem Gérmemis ve Fibrillesmis Modal Grafigi

Modal ve Viskon lifleri Uretim prosesleri bakimindan birbirlerine ¢ok
benzemekle birlikte Uretim asamasinda kullanilan ¢6zict madde tirl nedeniyle
Lyocell adi altindaki lif grubu tretim prosesinden farklilik géstermektedir. Modal

ve Viskon lifleri Gretimi arasindaki temel farklilik ise Uretim sirasinda kullanilan
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CS, miktari ve liflerin ¢cekim banyosunda kalis siresi olarak gosterilmektedir.
Banyodan gecis suresi ise liflerin kesitlerini, liflerin merkez kabuk etkisini 6nemli
derecede etkilerken gecis sirasindaki germe ise molekul zincirleri dizenlenigini,
zincir uzunlugunu ve zincirler arasindaki bag yapisini énemli derecede
etkilemektedir. Buna bagli olarak Viskon lifleri kisa molekul zincirlerine, yiksek
merkez kabuk etkisine, molekdl zincirleri arasindaki zayif baglara ve dizensiz
kesit yapisina sahip olurken Modal lifi viskoz lifine gére daha disik merkez
kabuk etkisine, daha dizgin kesit yapisina ve buna karsilik olarak Viskon gibi
kisa molekdl zincirlerine ve zayif molekuller arasi baglara sahiptirler.

Modal ve Viskon liflerinin ¢ekme deneyi sonuglari ve grafikleri
incelendiginde islem gérmemis ve fibrillestirme islemine tagbi tutulmus liflerin
deformasyona karsi olan direngleri yani modullerinin liflerin her biri icin
degisimleri sirasiyla %7.71 ve %12.01 gibi olduk¢a disuUk bir degerdedir. Bu
disuk degisim degerleri grafikler incelendiginde egrilerin birbirlerine ¢akisacak
bir durumda bulunmalarindan kolayca goérulebilmektedirler. Liflerin her iki
formlarindaki kopma yidkl dedisimleri de sirasiyla %15.43 ve %11.78 gibi
dusik bir deger olmasina karsilik kopma uzama degerlerindeki degisim Tencel
Standart ve Tencel A-100 liflerinin  kopma uzama degerleri ile
kargilastirildiginda oldukca fazladir ve sirasiyla %21.04 ve %17.91
degerlerindedir. Liflerin iki formu arasindaki bu ylksek kopma uzama
degisiminin nedeni ise liflerin yapisinda bulunan molekdl zincirleri arasindaki
baglarin zayifigi ve kisa molekil zinciri uzunlugudur. Fibrillesme sonrasi
kopma uzama degerlerinin digmesinin nedeni yine fibrillesme ile dis kabugun
siyriimasi ve kisa zayif baglarla bagh molekdl zincirleri Gzerine kuvvetin direk
etkimesi olarak sdylenebilir.
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iSLEM GORMEMIS VE FiBRILLESMiS TENCEL STD INSTRON GRAFiGi
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Sekil 4.5 islem Gérmemis ve Fibrillesmis Tencell Standart Grafigi

Tencel Standart liflerini, molekdl zincirleri bir regine icerisine batiriimis
aralarinda herhangi bir bag bulunmayan aralari ve dis yuzeyi kabuk seklinde
recine ile kapli cam cubuklar seklinde tanimlanabilir. Bu nedenle yapiya
yas/kuru mekaniksel bir etki yapildiginda dis kabuk soyulup uzaklastigi icin ic
taraftaki serbest molekdl zincirleri bir anda serbest kalip dagiimakta ve fibrilsel
bir gériintll meydana getirmektedirler. islem gérmemis ve fibrillestirme islemine
tagbi tutulmus Tencel Standart lifinin ¢cekme deneyi sonuglari ve grafikleri
incelendiginde liflerin deformasyona kargl olan direncleri yani modullerinde
%25.51’lik bir azalma gb6zlenmektedir. Bu azalmanin nedenini ise yukarida
aciklanan yapiyl géz énline alarak yapilirsa baslangicta kapali bir form Uzerine
kuvvet etki etmekteyken ikinci durumda dis kabugu soyulmus ve dagiimis
molekul zincirleri toplulugu Uzerine kuvvet etki etmektedir. Dogal olarak birinci
durumdaki yapinin deformasyona karsi direnci ikinci durumdakine nazaran
daha yiksek olmaktadir. Bu durum liflerin her iki formu karsilastirildiginda
kopma yUkU degerleri arasindaki %17.93’lik azalmanin nedenini de agiklamis
olur. Tencel Standart lifinde de yine Tencel A-100 lifinde oldudu gibi kopma
uzamasi degerleri arasindaki degisim yok denecek kadar az olup %1,56’liktir.
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iSLEM GORMEMIiS VE FIBRILLESMiS TENCEL A-100 INSTRON GRAFIGi
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Sekil 4.6 islem Gérmemis ve Fibrillesmis Tencell A-100 Grafigi

Tencel A-100 lifi, normal Tencel Standart lifinin yas/kuru mekanik etkiler
sonucunda, yapisinda meydana gelen fibrillenmeye kargi asirt egilimli
yapisinin; yaplya capraz baglayicilar ilave edilmesi ile fibrillestirme egilimi
azaltlmis lif formudur. Bu c¢apraz baglayici ilavesi ile Tencel Standart lifi
molekdl zincirleri arasindaki bag sayisi artmis ve yapi daha stabil hale gelmisgtir.
Bu formdaki Tencel Standart lifi yeni ismiyle Tencel A-100 lifi molekdl zincirleri
arasindaki amorf bosluklarn artik capraz baglarla doldurulmus, dis kismi
dayaniksiz amorf bir kabuk ile 6rtili cam gubuk seklindeki pek ¢ok molekul
zincirinden meydana gelmektedir. islem gérmemis ve fibrillestirme islemine
tagbi tutulmus Tencel A-100 liflerinin gekme deneyi sonuglan ve grafikleri
incelendiginde lifin fibrillestirme islemi sonucunda deformasyona karsi olan
direnci yani modilinde % 61.71 gibi blyUk bir artis oldugu gézlenmektedir. Bu
artisin nedenini agiklamak gerekirse; ilk asama olan islem gérmemis liflerin
cekme deneyi sirasinda life uygulanan kuvvet,dista bulunan kabuksu dis
yuzeyle kapl molekul zincirleri Gzerine etkimektedir. Dis kabugun ve azda olsa
icteki molekdl zincirlerinin etkisiyle, lifin, deformasyona kargl olan direncine
bagl olarak moduli belirlenmektedir. Ancak ikinci agsama olan fibrillestirme
isleminden sonraki cekme deneyleri sirasinda ise, artik life uygulanan kuvvet

dogrudan molekul zincirlerine ve molekll zincirleri arasindaki ¢apraz baglara
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etkimektedir. Clnkl dis kabuk bu calisma sirasinda yas mekanik etkiler
nedeniyle lif Gzerinden siyrilmigtir. Bu nedenle daha direncli olan i¢ yapiya bagh
olarak fibrillesmis lifin modull tespit edilmistir. Tencel A-100 lifinin her iki
formuna uygulanan cekme sonucunda ise kopma yukl degerinde %10’luk bir
azalma gorulirken kopma uzamasi degerlerindeki degisim ise yok denecek
kadar az yani %1.4’luktar. Modul artis nedenindeki acgiklamadan yararlanarak
kopma yUki azalmasini da agiklayacak olursak fibrillesme sonrasindaki kopma
yukU disis nedenini dis kabugun yas-mekanik etki (fibrillesme) ile uzaklagmasi

olarak soyleyebiliriz.

4.2 Surinme Deneylerinin Sonuclari

Siriinme deneyleri, islem gérmemis liflere ve fibrillesmis liflere olmak
Uzere iki asamada yapilmigtir. islem gdrmemis liflere yapilan siiriinme deneyi
calismasi kapsaminda; Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100, ve
Lyocell LF lifleri ile caligilirken, fibrillesmis strinme deneyi calisma
kapsaminda ise Viskon, Modal, Tencel Standart ve Tencel A-100 lifleri ile

calisiimistir. Her agsamada liflerin Gger tekrarli calismalar yapilmistir.

4.2.1 islem Gérmemis Lif Siirinme Deneylerinin Sonuclari

Bu calisma kapsaminda kullanmis oldugumuz Rejenere Selllozik esash
liflerden ilk asamada kullanilan Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100,
ve Lyocell LF liflerine ait sirinme deneyi sonuglari Cizelge 4.4'de, sutrinme
grafigi ise Sekil 4.7°de verilmistir.
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Cizelge 4.4 islem Gérmemis Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100, ve

Lyocell LF Liflerine Ait Strinme Deneyi Sonugclari

LIFLERIN 24 SAATLIK 24 SAATLIK SURUNME | 24 SAATLIK
LiF Tipi BASLANGIC SURUNME SONUCU KOPMA SURUNME SONUCU
UZUNLUGU SONUCU UZAMA ANINDAKI MAX. UZAMA MAX. KOPM YUKU
(mm) (mm) (mm) (N)
VISCONE 30 33,01 33,87 0,0337
MODAL 30 31,46 31,85 0,0416
TENCEL STD 30 31,49 32,11 0,0529
TENCEL A-100 30 31,07 31,56 0,0424
LYOCEL LF 30 31,93 32,40 0,0313

islem gérmemis Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100, ve
Lyocell LF liflerine ait 24 saatlik bir zaman dilimindeki sirinme sonucu uzama
degerlerinin verildigi Cizelge 4.4'den de gorlleceg@i gibi bu grubu olusturan
rejenere selllozik esasl liflerin, gekme deneyleri sonucunda elde edilen kopma
yUukd degerlerinin %40’inin uygulanmasi sonucunda en fazla stirinme gdsteren
lif Viskon lifidir. Viskon lifini ikinci sirada Lyocell LF, Gglncl sirada Tencel
Standart, dérdincl sirada ise, Modal lifi takip ederken en az sirinme etkisini
gbsteren lifin Tencel A-100 oldugu gérilmektedir.

Liflerin baslangi¢c uzunluklari 30 mm olarak alinmig olup 24 saatlik
sturinme sonucunda Viskon lifi %10,03, Lyocell LF lifi %6,43, Tencel Standart
lifi %4,97, Modal lifi %4,87 ve Tencel A-100 lifi %3,44°’l0k uzama géstermigtir.

‘ MODAL-VISCONE-TENCEL STD-TENCEL A-100-LYOCELL LF LiFLERi SURUNME GRAFIKLERI (24 Sam)l
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Sekil 4.7 islem Gérmemis Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100, ve
Lyocell LF Liflerine Ait 24 Saatlik Sirinme Sonucu Grafikleri
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Sekil 4.7°de islem gérmemis Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-
100, ve Lyocell LF liflerine ait 24 saatlik sirinme slresince liflerin striinme
davraniglar grafiksel olarak gosterilmistir. 24 saatlik data alimlari sonucunda
elde edilen veriler dogrultusunda cizilmis olan egriler yukarda verildigi gibi
daha kolay yorum yapilabilmesi i¢in tek bir eksen Gzerinde ¢akistiriimistir.

Grafik Uzerinden de gorildiga gibi lifler Gzerine kopma mukavemet
degerinin %401 uygulandiginda t=0 aninda liflerdeki uzama “0” olarak
alinmistir. Zaman ilerledikge sabit yUk altinda strinmeye maruz kalan lifler, ilk
6nce ani bir uzama, daha sonra birincil sirinme ve son olarak da ikincil
strinme degerleri vermislerdir. Grafikteki egriler lif bazinda ele alinarak
incelendiginde, Tencel A-100 lifi ilk 5 dakika stresince 0,070 cm’lik ani bir
uzama gO0sterirken, ani uzamanin hemen bitiminde baslayan ve 103 dakika
suresince 0,022 cm’lik birincil sGrinme araldi, en kiguk egime sahip ikincil
strinme bolgesi vermektedir. Modal lifi yine ilk 5 dakikalik bdlge icinde 0,109
cm’lik ani uzama goéstermekte olup Tencel A-100’e gbre ayni ani sdrinme
zaman diliminde, daha fazla uzama gbéstermigtir. Modal lifi, 93 dakikalik bir
zaman iginde 0,024 cm’lik birincil sGrinme araligina sahip olup ikincil sGrinme
egdimi acisindan Tencel A-100'den daha blyUk bir egime sahiptir. Tencel
Standart lifi 9 dakikalik bir zaman diliminde 0,128 cm’lik ani uzamaya, 129
dakikalik bir stire boyunca 0,011 cm’lik birincil sirinme araligina ve Tencel A-
100’den sonra G¢lncu sirada ikincil sirinme egimine sahiptir. Lyocell lifi 6
dakikalik bir stire boyunca 0,126 cm’lik ani bir uzama ve 162 dakikallk zaman
araligi icinde 0,033 cm’lik uzama ile birincil sirinme bdlgesine ve doérdincul
sirada, Tencel Standarttan daha yUksek bir egimle, ikincil sGrinme aralgi
g6stermektedir. Bu guruptaki son lif olan Viskon lifi 2,83 dakika gibi en kisa
zaman araligi icinde 0,207 cm’lik en uzun ani uzama degerini verirken 165,17
dakikalik zaman boyunca 0,069 cm’lik yine en blyUk birincil surinme arahgini

ve en yuksek egimli ikincil sirinme degerini vermektedir.



135

4.2.2 Fibrillesmis Lif Stirinme Deneylerinin Sonuclari

Bu calisma kapsaminda kullanmis oldugumuz Rejenere Sellilozik esash
liflerden ikinci asamada kullanilan Viskon, Modal, Tencel Standart ve Tencel A-
100 liflerine ait sirGnme deneyi sonuglari Gizelge 4.5, ve strinme grafidi ise
Sekil 4.8’de verilmistir.

Cizelge 4.5 Fibrillesmis Viskon, Modal, Tencel Standart ve Tencel A-100
Liflerine Ait Sirinme Deneyi Sonuglari

LIFLERIN 24 SAATLIK 24 SAATLIK SURUNME | 24 SAATLIK
LiF TiPi BASLANGIC | SURUNME SONUCU SONUCU KOPMA SURUNME SONUCU
UZUNLUGU UZAMA ANINDAKI MAX. UZAMA MAX. KOPM YUKU
(mm) (mm) (mm) (N)
VISCONE 30 31,95 33,02 0,0424
MODAL 30 32,04 32,08 0,0257
TENCEL STD 30 30,81 31,16 0,0303
TENCEL A-100 30 30,84 31,14 0,0549

Fibrillestirilmis Viskon, Modal, Tencel Standart ve Tencel A-100 liflerine
ait 24 saatlik bir zaman dilimindeki stGrinme sonucu uzama degerlerinin
verildigi Cizelge 4.5den de gobrilecedi gibi, bu grubu olusturan rejenere
selllozik esasl liflerden, cekme deneyleri sonucunda elde edilen kopma yUki
degerlerinin %60’Inin uygulanmasi sonucunda en fazla strinme goésteren lif
Modal lifidir. Modal lifini ikinci sirada Viskon, Gg¢lnci sirada Tencel A-100 lifi
takip ederken en az sdrtiinme etkisini gbsteren lifin Tencel Standart oldugu
g6rilmektedir.

Liflerin baslangi¢ uzunluklari 30 mm olarak alinmis olup 24 saatlik
strinme sonucunda Modal lifi %6,8, Viskon lifi %6,5, Tencel A-100 lifi %2,97
ve Tencel Standart lifi %2,7’lik uzama gdstermisgtir.
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MODAL-VISKON-TENCEL STD-TENCEL A-100 LIFLERI SURUNME GRAFIKLERI
(24 Saat)
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Sekil 4.8 Fibrillesmis Viskon, Modal, Tencel Standart ve Tencel A-100 Liflerine
Ait 24 Saatlik Striinme Sonucu Grafikleri

Sekil 4.8'de islem gérmemis Viskon, Modal, Tencel Standart ve Tencel
A-100 liflerine ait 24 saatlik striinme siresince liflerin striinme davranislari
grafiksel olarak g0sterilmigtir. 24 saatlik data alimlari sonucunda elde edilen
veriler dogrultusunda gizilmis olan egriler yukarida verildigi gibi daha kolay
yorum yapilabilmesi icin tek bir eksen Uzerinde cakistiriimigtir.

Grafik GOzerinden de gorildagui gibi lifler Gzerine kopma mukavemet
degerinin  %60’1 uygulandiginda t=0 aninda liflerdeki uzama “0” olarak
alinmigtir. Zaman ilerledikge sabit yik altinda strGnmeye maruz kalan lifler, ilk
6nce ani bir uzama, daha sonra birincil sirinme ve son olarak da ikincil
surinme degerleri vermiglerdir. Grafikteki egriler lif bazinda ele alinarak
incelendiginde Tencel A-100 lifi ilk 9,30 dakika sdresince 0,065 cm’lik ani bir
uzama gosterirken, ani uzamanin hemen bitiminde baglayan ve 48,7 dakika
stresince 0,007 cm’lik birincil siriinme araligi en kigik egime sahip ikincil
sirinme bdlgesi vermektedir. Tencel Standart lifi 8,30 dakikalik bélge icinde
0,062 cm’lik ani uzama g0sterirken, 24,7 dakikalik bir zaman suresi iginde
0,003 cm’lik birincil stirinme araligina ve ikincil sirGnme egdimi agisindan
Tencel A-100’den daha buyulk bir egime sahiptir. Viskon lifi 3,20 dakikalik bir
zaman diliminde 0,157 cm’lik ani uzama, 64,8 dakikalik bir sire boyunca 0,02
cm’lik birincil sirinme arahgdina ve Tencel A-100'de sonra d¢Uncl sirada ikincil

striinme egimine sahiptir. Bu guruptaki son lif olan Modal lifi 4,20 dakika gibi en
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kisa zaman araligi icinde 0,163 cm’lik en uzun ani uzama degerini verirken 63,8
dakikalik zaman boyunca 0,023 cm’lik yine en buyuk birincil sGriinme araligini

ve en yuksek egimle ikincil strinme degerini vermektedir.

4.2.3 islem Goérmemis ve Fibrillesmis Lif Siriinme Deney
Sonuglarinin Karsilastiriimasi

Tekstil liflerinin strinme davraniglarini incelerken malzemelerin iglem
gb6rmemis ve fibrillesmis durumdaki modul degerleri, molekuller arasi baglar ve
bu baglarin durumlar, liflerin amorf bdlge oryantasyon dereceleri g6z 6niine
alinarak yorum yapilmigtir.

Ani ve elastik uzama malzemenin modull ile ters orantilidir, distk
modullt  lifler, yOksek modulli liflere nazaran daha c¢ok uzama
gbstermektedirler. Liflerin yapisinda bulunan molekul zincirlerinin esnekligi ise
yine striinme Uzerinde etkili olup, esnek zincirli molekulller arasi baglari az olan
lifler cok fazla suriinme gostermektedirler. Liflerin amorf bélge oryantasyonlari,
yani amorf bolge icindeki molekdl zincirlerinin dizenli yerlegiminin derecesi
surinmeyi etkilemektedir. Amorf bdlgede molekll zincirleri ¢ok iyi oryante
olmus ise lifin uzamasi azdir. Lif sGrinmeye karsi direng go6sterir. Amorf
oryantasyon kotl oldugunda da malzeme sUrinmeye karsi direng gosterir,
cunkl yap! ic ice girmis ve ayrilamaz durumda bulunan birgcok molekul

zincirinden olugmaktadir.
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Sekil 4.9 islem Gérmemis ve Fibrillesmis Viskon Lifi Stirinme Grafigi
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ISLEM GORMEMIS VE FIBRILLESMi$ MODAL SURUNME GRAFIGi
(24 SAAT)
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Sekil 4.10 islem Gormemis ve Fibrillegsmis Modal Lifi Stiriinme Grafigi

Viskon lifinin merkez kabuk etkisi Modal lifine gére daha ylksek
olmasina karsilik bu liflerin her ikisi de birbirlerine benzer kisa molekil
zincirlerine ve zayif molekdller arasi baglara sahiptirler.

Fibrillestirme islemi sonucunda, baslangi¢gta merkez kabuk etkisi ylksek
olan viskonun, deformasyona kargi olan direnci, viskona gére merkez kabuk
etkisi daha az olan modalin deformasyona karsi olan direncinden daha fazla
oranda dusmaustir. Yani fibrillestirme islemi sonrasinda viskonun modultndeki
degisim, fibrillesme iglemi sonrasinda modalin modulindeki degisimden daha
fazladir. Bunun sonucu olarak da islem gérmemis durumda moduli viskon
lifinden ylksek olan modal lifi, daha az sdrtntrken, fibrillestirme iglemi
sonrasinda modull viskonunkine nazaran ¢ok az bir degisim gdsteren modal

lifinin sGrinmesi viskon lifinin sirlinmesinden daha fazla olmaktadir.

ISLEMGORMEMS VE FIBRILLESMS TENCEL STANDARTSURUNME GRAFiGI|
(24SAAT)
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Sekil 4.11 islem Gdrmemis ve Fibrillesmis Tencel Standart Lifi Stirinme Grafigi
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Tencel Standart lifleri molekll zincirleri bir recgine icine batiriimis
aralarinda herhangi bir bag bulunmayan, molekul zincirleri arasi ve lif dis ylzeyi
recine ile kapl cam cubuklar seklinde tanimlanabilir.

Bu formdaki yapiya bir kuvvet etki ettirildigi zaman malzemenin bir butin
olarak kuvvete kargl gbsterdigi direng ylksek olur. Ancak life fibrillestirme islemi
adi altinda bir yas-mekanik etki yapildiginda lifin dig kisminda bulunan zayif
amorf yapidaki kabuk uzaklastiriimakta ve aralarinda bag bulunmayan i¢
yapidaki molekdl zincirleri dagiimaktadir. Fibrillestirme iglemi sonrasinda olusan
bu yap! Gzerine kuvvet etki ettirildiginde ise, bu serbest haldeki yapinin kuvvet
etkisiyle meydana gelen deformasyona karsi direnci, islem gérmemis lif
formuna gbére daha disUk olacaktir. Dis kabuk etkisinin ortadan kalkmasi
sonucunda molekul zincirlerinin daha serbest kalmasi ve dagiimasi sonucunda
yapinin amorf oryantasyonu kétilesmis oldugundan malzeme strinmeye kargi
direng g0sterir hale gelmistir. Yani malzeme islem gérmemis lif durumundansa

fibrillestirilmis durumda daha az siriinme géstermektedir.

iSLEM GORMEMIiS VE FIBRILLESMiS TENCEL A-100 LiFi FIBRILLESME GRAFIGi
(24 SAAT)
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Sekil 4.12 islem Gérmemis ve Fibrillesmis Tencel A-100 Lifi Strinme Grafigi

Tencel A-100 lifi, molekdl zincirleri arasindaki amorf bosluklari ¢apraz
baglayicilarla doldurulmus, dis kismi dayaniksiz amorf kabukla 6rtilQ, icte cam
cubuk seklinde pek ¢cok molekdl zinciri bulunan ve bu zincirler arasindaki baglari

fazla olan bir liftir.



140

Fibrillesmis Tencel A-100 lifinin moddll, yapilan c¢ekme deneyleri
sonucunda iglem gérmemis Tencel A-100 lifine gbére %61 oraninda artmig
g6stermistir. islem gérmemis life uygulanan kuvvet, dista bulunan zayif amorf
yapidaki kabuksu bélgeye ve bu bdlge ile kapli i¢ tarafta bulunan molekul
zincirlerine etkirken, fibrillestirme islemi sonrasinda etkiyen kuvvet, fibrillestirme
islemi sirasinda uzaklastiriimis olan distaki zayif amorf yapinin iginde bulunan
molekul zincirlerine ve onlar arasindaki baglara etkimektedir. Buna bagl olarak
da fibrillestirilmis durumdaki lif, islem gérmemis durumdaki life gére daha fazla

direng g6stermekte ve dolayisiyla liflerin daha az srlinmesine izin vermektedir.
4.3. Surinme Deneyleri Sonrasi Cekme Deneylerinin Sonuclari

4.3.1 Suriinme Sonrasi Cekme Deneyi Kopma Uzamasi Degerlerinin
Karsilastiriimasi

Cizelge 4.6 islem Gormemis ve Fibrillestirilmis Liflerin Baslangic ve 24 Saatlik
Sirtinme Sonrasi Kopma Uzamasi Degerlerinin Karsilastiriimasi
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islem gérmemis ve fibrillesitrme islemine tagbi tutulmus liflere siirinme
testleri yapildiktan sonra bu liflere gcekme testi uygulanmistir. islem gérmemis
liflere sirinme deneyi sonrasinda ¢ekme testi yapildiginda, Viskon lifi %2,5’lik

kopma uzamasi degeriyle birinci sirada bulunurken Tencel Standart lifi%1,9’la
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ikinci, Tencel A-100 lifi %1,6 ile Gg¢lUncu, Lyocell LF lifi %1,45 ile ddérdincl
sirada gelirken en az kopma uzamasi degeri veren lif %1,2’lik uzamayla Modal
lifi olmustur.

Cizelge 4,6'dan da gortldagu gibi fibrillestirilmis ve daha sonra 24 saatlik
strinme islemine tagbi tutulmus Tencel A-100, Tencel Standart, Modal ve
Viskon liflerine ¢ekme testi yapildiginda, siriinme islemi sonucunda kopartilan
liflerden, Viskon %3,13’luk kopma uzamasi degeriyle birinci sirada bulunurken,
Tencel Standart lifi %1,12’lik uzamayla ikinci, Tencel A-100 lifi %0,96’lk
uzamayla Uglincil sirada yer alirken en az kopma uzamasi gésteren lif %0,12’lik

uzama ile modal lifi olmustur.

4.3.2 Surinme Sonrasi Cekme Deneyi Instron Kopma Yk
Degerlerinin Karsilastiriimasi

Cizelge 4.7 islem Gormemis ve Fibrillestirilmis Liflerin Baslangic ve 24 Saatlik

Sirtinme Sonrasi Kopma YUukd Degerlerinin Karsilastiriimasi
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islem gérmemig lifler icin yapilan ve bu galismada kullanilan tim liflerin
sirinme islemi sonrasinda kopartiimalari sirasinda, kopma yuki degerleri
tespit edilmig ve liflerin baglangigtaki kopma yuki degerlerine gore, tim liflerin
kopma yUku degerlerinin 24 saatlik strinme sonrasinda dustigt gértimustar.
Bu disls viskon lifinde %15, Tencel Standart lifinde %13, Tencel A-100 lifinde
%25, Lyocell LF lifinde %32 ve Modal lifinde %14 oranlarindadir. Tum liflerin



142

mukavemetlerindeki bu dislisin nedeni igin, olarak liflerin sabit bir yik altinda
24 saat surlnmesi sonucunda yapidaki zayif noktalarin artmis olmasini
sOyleyebiliriz.

Fibrillestirilmig lifler icin yapilan ve bu ¢aligmada kullanilan tim liflerin
strinme iglemi sonrasinda kopartilmalari sirasinda, yine liflerin kopma yUku
degerleri tespit edilmistir. Fibrillestirilmis liflerin baslangictaki kopma yUku
degerlerine goére, tim liflerin kopma yUki degerlerinin 24 saatlik strinme
sonrasinda degisim gosterdigi gértlmistir. Tencel Standart ve Modal liflerinin
kopma yukU degerleri striinme iglemi sonrasinda disis g0Osterirken, Tencel A-
100 ve Viskon liflerinin kopma yukd degerleri sirinme islemi sonrasinda artig
gOstermektedir. Bu dusls ve artis degerleri yukaridaki Cizelge 4,7°de verilmis
olup buna gére liflerde meydana gelen kopma yukl degerlerindeki degisim
liflere gore sdyle siralanabilir. Tencel Standart lifinde %39 ve Modal lifinde
%37’lik bir koma yUki disUs orani gbézlenirken, Tencel A-100 lifinde %7 ve
Viskon lifinde %17’lik kopma yUku artig oranlari gézlenmektedir. 24 saatlik
surinme sonrasinda liflerin kopma yUklerinde meydana gelen bu degisimlerin
nedenleri liflerin merkez kabuk etkileri g6z 6ntine alinarak agiklanacaktir.

Fibrillesmis strinme sonrasi Viskon lifinin kopma ydkl, strinme islemi
gbrmemis haldeki lifin kopma ytkinden daha fazla olurken, fibrillesmis Modal
lifinin kopma ydkd, sOrinme islemi gérmemis haldeki lifin kopma yukinden
daha azdir.

Fibrillesmis Modal lifinin moduld, fibrillesmis Viskon lifinin moduliinden
daha yudksektir. Buda Modal lifinin fibrillestikten sonra deformasyona kargi
direncinin, Viskon’unkinden daha yuksek olmasi demektir. Ancak bu ylksek
degerde, strinme uzama degerinin daha az olmasina neden olur. Lifin sabit
yuk altinda bu ylUke kargi gésterdigi direng daha fazladir ve sonugta az uzar
ancak buna karsilik ani yUk altindaki kopusu sirasinda ilk durumdakine gore
daha dislUk bir kopma yUki degeri verebilir. Viskon lifinin fibrillesme sonrasi
modulindn distk olmasi ise lifin 24 saatlik sUriinme uzamasi degerinin yuksek
olmasina neden olur yani, sabit yik altinda lif oldukca fazla uzar bu uzama ani
yuk uygulandiginda da devam eder sonucta lifin ylksek bir kopma yukulyle

kopmasina neden olur.
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Tencel Standart lifi daha 6nce de bahsedildigi gibi molekul zincirleri arasi
ve lif dis ylzeyi recine ile kapl cam cubuklar seklindedir. Fibrillestirme islemi ile
lif dig ylzeyinde bulunan zayif amorf yapi zarar gérmus ve uzaklagtiriimig i¢
tarafta bulunan molekdl zincirleri mekanik etkiler sonucu dagilmigtir. Bu forma
girmis lifler, kopma yuUklerinin %60’ altinda 24 saatlik sirinme iglemine tagbi
tutulduklarinda bu sirinme zamani i¢inde life etkiyen yUke kargi lifin ortasinda
blydk bir oranda dagilmadan duran molekul zincirleri toplulugu en fazla direnci
gOsterirlerken, fibrillesme sonucu dagdilan lifler daha az direng géstermiglerdir.
24 saatlik siriinme sonrasinda life ani bir yik uygulandiginda ise zayiflamis ve
buyuk bir oranda dagilmis molekdl zincirleri fazla diren¢ géstermeden ilk kopma
yUukine nazaran daha dusuk bir yik degerinde kopmustur.

Tencel A-100 lifinin molekdl zincirleri arasindaki baglar lif Gretimi
sirasinda yapilya capraz badlayicilarin ilavesiyle arttinlmigtir. Fibrillestirme
islemi sonucunda lifin dig kisminda bulunan amorf kabuksu yapi zarar gérmus
ve uzaklastirlmig, i¢c taraftaki molekdl zincirleri mekanik etkiler sonucu zarar
gbrmekte ancak aralarindaki capraz baglayicilar etkisiyle Tencel Standart
liflerine gore, fibrilesme daha az olmaktadir. 24 saatlik siriinme sirasinda lif
Uzerine gelen yuke direng gobsteren, dagilmamis oryante haldeki molekil
zincirleri sayisi oldukga ylksektir ve sirinme sirasinda liflerin molekdl zincirleri
kismen dizenlendigi icin sdrlinme sonrasinda uygulanan ani kopma yukline
karsi daha fazla diren¢ gosterirler. Bu nedenle fibrillesmis siriinme sonrasi
cekme yUkU degeri normal fibrillesme sonrasi ¢ekme yUk( degerinden daha
yuksektir.

4.4. Elektron Mikroskobu SEM Caligmasi

Bu calismanin son adimi olan SEM c¢alismasinda, ¢alismanin esasini
teskil eden ve tek malzeme formumuz olan bes farli tipteki rejenere seliilozik
esasl liflerin ylzey ve kopan uglarinin mikroskopik calismasi yapilmistir. Yizey
calismasinda ilk adimda iglem gérmemisg liflerin ve ikinci adimda ise fibrillesmis
liflerin SEM c¢aligsmasi yapilmistir. Kopan uglarin kesit goéruntlleri Gzerine

yapilan calisma ise 2 asamadan olusmaktadir. Birinci agamada liflerin iglem
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gbérmemis ve fibrillegsmis formlarinin gekme testi sonucundaki kesit gortintsleri,
ikinci agsamada ise liflerin igslem gérmemis ve fibrillesmis formlarina strinme

sonrasi gekme testinin kesit gérintilerinin SEM calismasi yapiimistir.

4.4.1 islem Gérmemis Lif Yiizeyi SEM Calismasi Sonuclari

«

TUBITAK SEI 5.0kV  X2,000 10um WD 38.9mm

Sekil 4.13 islem Gérmemis Viskon Yiizeyi SEM Calismasi

Viskon lifleri loplu kesit yapisina sahiptirler. Lif olusum prosesi sirasinda
6z kismi yumusak, kabuk kismi ise sert bir yapidadir. Uretim prosesi devam
ederken flamanin ¢ekirdegi sertlesmeye bagslar ve buzllerek dis kabugun ice
dogru ¢okmesine neden olur. Cékmeler sonucunda loplu bir kesit ve Sekil

4.13'de gosterildigi gibi lif boyunca uzanan oluklu bir lif yGzeyi olusur.

TUBITAK SEI 100kV  X2,000 10pum WD 38.9mm TUBITAK SEI 100kY  X2,000  10um WD 38.9mm

Sekil 4.14 islem Gdrmemis Modal Yiizeyi SEM Calismasi
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Viskon lifine nazaran daha zayif kabuk etkisine sahip olan modal liflerinin
de Uretim prosesi sirasinda 6z kismi yumusak kabuk kismi ise sertlesmis bir
formdadir.proses devam ederken i¢ kismin sertlesmeye baglamasiyla kabukta
ice dogru ¢cOkmeler baslar. Viskon lifine gére daha zayif kabuga sahip modal
lifindeki gbkmeler ve ylzeydeki oluksu yapi daha belirgindir.

TUBITAK SEI 50kV  X2,000 10um

Sekil 4.15 islem Gérmemis Tencel Standart Yiizeyi SEM Calismasi

B ———————

TUBITAK SEl  50kV X500  10um WD 39.8mm

Sekil 4.16 islem Gormemis Tenecl A-100 Yizeyi SEM Calismasi
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TUBITAK SEI 50kY  X2,000 10um WD 40.3mm

Sekil 4.17 islem Gérmemis Lyocell LF Yiizeyi SEM Calismasi

Lyocell lif grubu i¢inde bulunan Tencel Standart, Tencel A-100 ve Lyocell
LF liflerinin ylzey gértunUsleri cam gubuklar gibi dizginddr. Bu liflerde kabuk 6z
arasindaki oran yok denecek kadar azdir, daha dogrusu yap! sadece kabuktan
meydana gelmistir. Lif olusumu sirasindaki ¢cekim banyosu ve hava boslugu

sartlari sayesinde dizgln bir ylzey etkisi olusur.

4.4.2 Fibrillesmis Lif Yiizeyi SEM Calismasi Sonuclari

TUBITAK SEI 5.0kVY  X10,000 Tum WD 39.4mm TUBITAK SEI 5.0kVY  X2,000 10um WD 39.8mm

Sekil 4.18 Fibrillesmis Viscon Yilzeyi SEM Calismasi
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TUBITAK SEl  50kV  X5000 1zm  WDS39.8mm

Sekil 4.19 Fibrillesmis Modal Yizeyi SEM Calismasi

Viskon ve Modal liflerinin fibrillestirme islemi sonrasinda her iki lifin de
disindaki zayif amorf kabuk zarar gérmekte ve kismen parcalanmaktadir. Bu
zarar sonucunda i¢ taraftaki molekdl zincirleri, distaki kabugun kismen
uzaklasmasiyla digariya dogru cikmaktadir. Ancak yapidaki molekdiller arasi
hidrojen baglarinin fazlahdi molekdl incirlerinin  fazla c¢ikmasina izin
vermemektedir. Sekil 4.18 ve 4.19°'da sirasiyla Viskon ve Modal liflerine ait
fibrillestirme sonrasi ylzey SEM calismalari verilmistir. Sekillerden de lif
ylzeyinde meydana gelen bozunmalar ve nolekdl incirlerinin ylzeye cikigi

kolaylikla gériimektedir.
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TUBITAK SEl 5.0kv X750 10um WD 39.8mm

TUBITAK SEI 50kv  X2,000 10um WD 39.8mm

Sekil 4.20Fibrillesmis Tencel Standart Yizeyi SEM Calismasi
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TUBITAK vSEI 5.0kVY  X5,000 1f.un_ WD 39.4mm TUBITAK SEI 5.0kVY  X2,000 10um WD 39.4mm

Sekil 4.21 Fibrillesmis Tencel A-100 Ylizeyi SEM Calismasi

Bu lifler, 1slak abrasyon altinda fibrillesme egilimine sahiptirler. Cekim ile
lif ekseni boyunca dizgin bir sekilde uzanan molekil zincirleri sayesinde
yuksek kristalin ve digtik amorf bdlgeye sahiptirler. Lyocell grubundaki liflerde
fibrilesme daha fazla meydana gelmektedir. Islak muamele sonucunda birde
mekanik etki vasitasiyla lif icindeki molekul zincirlerini baglayan hidrojen baglari
koparak ayrilir ve molekll zincirleri serbest kalarak dagilirlar. Sekil 4.20°de
gbsterildigi gibi Tencel Standart lifindeki fibrillesme etkisi oldukga yUksektir,
buna karsi Sekil 4.21’de g0sterildigi gibi Tencel A-100 liflerinde daha az bir
fibrilesme goérlilmektedir. Bunun nedeni ise lif Gretimi sirasinda ilave edilen
¢apraz baglayici ajanlar sayesinde lif icindeki molekil zincirleri arasindaki bag

sayilarinin fazlaligidir.

4.4.3 islem Gérmemis Liflerin Kopma Mekanizmalarinin Analizi

Tekstil liflerinin kopma mekanizmalari ile detayh bilgi bélum 2.3.4’teki
tekstil liflerinin mekaniksel davraniglarinin analizi bagligi altinda verilmistir.
Genel olarak sdyleyecek olursak seliiloz esasl liflerde, fibrilsel ve tanelenerek
kopma mekanizmas! ve bunlara ilave olarak da bazen sinek ve eksenel

kopmalar meydana gelebilmektedir.
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SEI 50kv  X7,500 1um WD 40.3mm

TUBITAK 100kV  X4000  1um  WD37.2mm

Sekil 4.23 islem Gérmemis Modal Lifinin Cekme Sonrasi Kopma Analizi

TUBITAK 100KV X4000  1um  WDS87.6mm

Sekil 4.24 islem Gérmemis Tencel Standart Lifinin Cekme Sonrasi Kopma
Analizi
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islem gdérmemis Viskon, Modal ve Tencel Standart liflerine yapilan ¢ekme
testleri sonucunda elde edilen kopan u¢ SEM resimleri sirasiyla Sekil 4.21,
Sekil 4.23 ve Sekil 4.24'de verilmistir. SEM calismasindan da géraldiga gibi
Viskon lifi kesitinde eksenel catlaklarla birlesmis tanelenerek kopma meydana

gelmis, Modal ve Tencel Standart lifinde ise tanelenerek kopma meydana

gelmigtir.

TUBITAK SEI 10.0kvV  X4,000 1;1m_ WD 38.9mm

TUBITAK SEI 10.0kvV  X4,000 1;1m_ WD 38.9mm

Sekil 4.25 islem Gérmemis Tencel A-100 Lifinin Cekme Sonrasi Kopma Analizi

TUBITAK SEI 10.0kV  X4,000 1um . WD 389mm

Sekil 4.26 islem Gérmemis Lyocell LF Lifinin Cekme Sonrasi Kopma Analizi

islem gérmemis Tencel A-100 ve Lyocell LF liflerine yapilan ¢ekme
testleri sonucunda elde edilen kopan ug¢ SEM resimleri sirasiyla Sekil 4.25 ve
Sekil 4.26’da verilmistir. SEM calismasindan da géruldigu gibi Tencel A-100 ve

Lyocell LF lifi kesitinde tanelenerek kopma meydana gelmistir.
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4.4.4 Fibrillegsmis Liflerin Kopma Mekanizmalarinin Analizi

% 71
i
TUBITAK am TUBITAK SEI 5.0kvV  X4,000

Sekil 4.27 Fibrillesmis Viskon Lifinin Cekme Sonrasi Kopma Analizi

Fibrillestirilmis Viskon lifine yapilan ¢ekme testi sonucunda elde edilen
kopan u¢ SEM resimleri Sekil 4.27°de verilmigti. SEM c¢alismasindan da

g6rildagu gibi Viskon lifi yogun bir sekilde tanelenerek kopma gdstermisgtir.

TUBITAK 100kV  X4000  1um WD 389mm

Sekil 4.28 Fibrillesmis Modal Lifinin Cekme Sonrasi Kopma Analizi

Fibrillestiriimis Modal lifine yapilan ¢ekme testi sonucunda elde edilen
kopan u¢ SEM resimleri Sekil 4.28’de verilmigti. SEM c¢alismasindan da
g6rildagu gibi Modal lifi derin bosluklara sahip tanelenerek kopma gdstermistir.
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TUBITAK SEI 10.0kv  X1,500 10um TUBITAK SEI 10.0kvV  X4,000 1um

Sekil 4.29 Fibrillesmis Tencel Standart Lifinin Gekme Sonrasi Kopma Analizi

Fibrillestiriimis Tencel Standart lifine yapilan ¢ekme testi sonucunda elde
edilen kopan ug SEM resimleri Sekil 4.29'da verilmigtir. SEM ¢alismasindan da
g6raldagu gibi Tencel Standart lifi tanelenerek kopma géstermistir.

TUBITAK SEI 10.0k¥  X7,500 1um WD 38.5mm TUBITAK SEI 10.0kV¥  X4,000 1,um_ WD 38.5mm

Sekil 4.30 Fibrillesmis Tencel A-100 Lifinin Cekme Sonrasi Kopma Analizi

Fibrillestiriimis Tencel A-100 lifine yapilan ¢cekme testi sonucunda elde
edilen kopan u¢ SEM resimleri Sekil 4.30’da verilmigtir. SEM ¢alismasindan da

g6rildagi gibi Tencel A-100 lifi tanelenerek kopma géstermistir.
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4.4.5 islem Gérmemis Liflerin Siiriinme-Cekme Sonrasi Kopma
Mekanizmalarinin Analizi

y

)
L A W
TUBITAK SEI 5.0kVY  X4,000 1f.un_ WD 37.6mm

TUBITAK SEI 5.0kVY  X7,500 1um WD 37.6mm

Sekil 4.31 islem Gérmemis Viskon Lifinin Strinme-Cekme Sonrasi Kopma

Analizi

TUBITAK SEI 10.0kv  X4,000 1um WD 37.6mm

Analizi

TUBITAK SEI 10.0kvV  X4,000 1;1m_ WD 37.2mm

Sekil 4.33 islem Gormemis Tencel Standart Lifinin Sirinme-Cekme Sonrasi
Kopma Analizi
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islem gérmemis Viskon, Modal ve Tencel Standart liflerine yapilan siiriinme
sonras! ¢gekme testleri sonucunda elde edilen kopan u¢ SEM resimleri sirasiyla
Sekil 4.31, Sekil 4.32 ve Sekil 4.33'de verilmigti. SEM c¢alismasindan da
g6raldagi gibi Viskon, Modal ve Tencel Standart lifinde tanelenerek kopma

meydana gelmigtir.

S

TUBITAK SEl 100KV X7500 1am  WD389mm

Sekil 4.34 islem Goérmemis Tencel A-100 Lifinin Siriinme-Cekme Sonrasi

Kopma Analizi

TUBITAK 10.0kv  X7,500 1um WD 38.0mm

Sekil 4.35 islem Gérmemis Lyocell LF Lifinin Siirinme-Cekme Sonrasi Kopma

Analizi

islem gérmemis Tencel A-100 ve Lyocell LF liflerine yapilan siirinme

sonrasi ¢gekme testleri sonucunda elde edilen kopan u¢ SEM resimleri sirasiyla
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Sekil 4.34 ve Sekil 4.35'de verilmistir. SEM calismasindan da goéraldiga gibi
Tencel A-100 ve Lyocell LF lifi kesitinde tanelenerek kopma meydana gelmistir.

4.4.6 Fibrillesmis Liflerin Sidrinme-Cekme Sonrasi Kopma

Mekanizmalarinin Analizi

TUBITAK SEI 50kY  X4,000 1,um_ WD 36.0mm TUBITAK SEI 50kY  X7,500 1um WD 36.0mm

Sekil 4.36 Fibrillesmis Modal Lifinin SGrinme-Cekme Sonrasi Kopma Analizi

Fibrillestiriimis Modal lifine yapilan slUriinme sonrasi ¢cekme testi sonucunda
elde edilen kopan u¢ SEM resimleri Sekil 4.36’da verilmistir. SEM
¢alismasindan da goérildugu gibi Modal lifi derin bosluklara sahip tanelenerek

kopma gostermistir.

TUBITAK SEl 50KV X5000 1gm  WD41.7mm

Sekil 4.37 Fibrillesmis Tencel Standart Lifinin Strinme-Cekme Sonrasi Kopma

Analizi
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Fibrillestiriimis Tencel Standart lifine yapilan sirinme sonrasi cekme testi
sonucunda elde edilen kopan u¢ SEM resimleri Sekil 4.37°de verilmistir. SEM
galismasindan da gérildugi gibi Tencel Standart lifi tanelenerek kopma

gOstermistir.

TUBITAK SEI 50kv  X5,000 1,um_ WD 40.3mm TUBITAK SEI 5.0kv  X15,000 Tum

Sekil 4.38 Fibrillesmis Tencel A-100 Lifinin Strinme-Cekme Sonrasi Kopma
Analizi

Fibrillestiriimis Tencel A-100 lifine yapilan cekme testi sonucunda elde
edilen kopan u¢g SEM resimleri Sekil 4.38'de verilmigtir. SEM ¢alismasindan da
g6rildagu gibi Tencel A-100 lifi tanelenerek kopma géstermistir.
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5. SONUC

Bu calismada calismanin esasini teskil eden ve tek malzeme formumuz
olan bes farkli tipteki rejenere selllozik esasli liflerin iki formu Uzerine cekme ve
surinme deneyleri yapilmis, her bir calisma sonucunda liflerin ylizey ve kopan
uglari SEM calismasi ile incelenmistir. Liflerin formleri birinci asamada, islem
gbérmemis lif formunda olup ikinci asamada ise yas uygulama ve mekanik
abrasyon sonucunda fibrillesmis lif formu kullaniimigtir. Deney sonugclari bdlim
4.’de gizelgeler, grafikler ve resimler seklinde tartismali olarak verilmistir.

Bu ¢alisma sonucunda genel olarak sonuglandirma yapacak olursak ;

GCekme deneyi caligmasinin sonuglari Gizelge 4.3'de (bkz.s:127) de
genel olarak verilmigtir. Buna gore, islem gérmemis liflerin gekme deneyleri
sonucunda Tencel Standart lifi modil, dayanim, kopma yuki, degerleri
acisindan birinci sirada yer alirken kopma uzamasi degeri agisindan en son
sirada yer almaktadir. Tencel Standart lifinin aksine, Viskon lifi modl, dayanim,
kopma yuUku, degerleri agisindan en son sirada yer alirken kopma uzamasi
degeri acisindan ilk sirada yer almaktadir. Fibrillestiriimis liflerin ¢cekme
deneyleri sonucunda Tencel A-100 lifi modul, dayanim, kopma yUku, degerleri
acisindan birinci sirada yer alirken kopma uzamasi degeri agisindan en son
sirada yer almaktadir. Tencel A-100 lifinin aksine, bu ¢alismada da yine Viskon
lifi modll, dayanim, kopma yUkud, degerleri agisindan en son sirada yer alirken
kopma uzamasi degeri agisindan ilk sirada yer almaktadir.

Sarinme deneyi ve slrinme sonrasi ¢ekme deneyi c¢alismasinin
sonuglari cizelgeler halinde asagida gdsterilmis olup, islem gérmemis liflerin
strinme deneyi ve surinme sonrasi gekme deneyi sonucuna ait veriler Cizelge
5.1’de gosterilmigtir. Buna gére, islem gérmemis liflerin stirinme deneyleri
sonucunda Viskon lifi en kisa sirede en yiksek ani uzama degeri, en uzun
zaman diliminde yine en uzun birincil strinme degeri ve en yiksek ikincil
surinme egimi vermektedir. Buna karsilik, Tencel Standart lifi en uzun sirede
en kisa ani uzama degeri, en kisa birincil sirinme degeri vermektedir.

Sirinme sonrasi yapilan ¢ekme deneyi sonucunda ise en ylksek kopma
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uzamasi degerini yine Viskon lifi verirken, en ylksek kopma yUkl degerini ise

Tencel Standart lifi vermektedir.

Cizelge 5.1 islem Gérmemis Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100, ve
Lyocell LF Liflerine Ait Striinme Deneyi Sonuglarinin karsilastiriimasi

ISLEM GORMEMIS LIFLERIN SURUNME S ONUCLARI
SdriinmeSonr e SiininmaSanraen
anl Uzama LClL SURKME | 1.ClL SURUHME Kopma Urnma Dederi Kopma Vidkii
SRE | UZama | SIRE | UZama - Ny
MODiL fokabe ] fcm] {daki} {cm) e ° iy
ViSHON 773 lkz2E3 | Dzo7 | 168617 | 0069 1 2h 00337
MODAL 9,86 Ik 500 | D100 o3 0024 4 12 004e
TENCEL ST. 14 55 ilkaoo | o128 1208 0,011 3 18 005249
TEHCEL A-104 129 k&m0 | 0o7 103 0.0zz2 i 16 00424
LYOCELL LF 10,02 lk&po | Di2E 162 0033 2 145 on3a

Fibrillesmis liflerin sirlnme deneyi ve sturinme sonrasi ¢gekme deneyi
sonucuna ait veriler Cizelge 5.2'de g0sterilmigtir. Fibrillesmis liflerin siriinme
deneyleri sonucunda Modal lifi en kisa sUreden en ylksek ani uzama degeri, en
uzun birincil sirinme uzamasi ve en yuksek ikincil sirinme egimi vermektedir.
Buna karsilik, Tencel A-100 lifi en uzun slrede en kisa sayilabilecek ani uzama
degderi, en kisa birincil sirinme ve en duslk ikincil sirinme egdimi degeri
vermektedir.SUriinme sonrasi yapilan ¢cekme deneyi sonucunda ise en yuksek
kopma uzamas! degerini yine Viskon lifi verirken, en ylksek kopma yuku

degerini ise Tencel Standart lifi vermektedir.
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Cizelge 5.2 Fibrillesmis Viskon, Modal, Tencel Standart, Tencel A-100 Liflerine

Ait Sirinme Deneyi Sonuglarinin karsilastiriimasi

FiRRil 1 FSMI5 1IFI FRIN SRINMF NFGFRI FRI

SiiriinmeSonrasi

SuriinmeSonrasi

ANl UZAMA LCL SURINME | n.CLL SiRiNME .
_ _ Kepma Uzamasi Kopma Yuku
SURE uZama SUPE UZAMA -
MOoDUL [dlak.) am {dlak.} cm Ecim o’ "

ViSKON B, 4.0 0157 B4 3 o0z 2 3,13 0C4a24
MODAL a1 3,20 0163 E33 1,023 1 a4z 0257
TENCEL ST. 10,56 g .30 0052 247 1,003 3 1,12 00303
TENCEL A-T00 2l gk d Al L Liaé s J s 4 1 M5 I Laa4d

Bu calismanin son asamasi olan SEM calismasinda ise, islem gérmemis

liflerin yOzey goérUntulerinin incelenmesi sonucunda viskon ve modal liflerinde

merkez kabuk etkisinden dolay! iceriye ¢cékmelerden olusan loplu kesit yapisi

acikga gorulmektedir. Tencel Standart, Tencel A-100 ve Lyocell LF liflerinin ise

yuzeyleri cam cubuklar seklinde dizgundur.

Fibrillestirme isleminden sonra ise viskon ve modal lifinden ylzeye cikan

fibrillerin sayisi ve uzunhgi oldukga az olurken Tencel Standart lifinin ylzeyinde

yogun bir fibrillesme meydana gelmektedir. Son lif olan Tencel A-100 lifinin

fibrillesmesi ise yapisinda bulunan ¢apraz baglama ajanlarindan dolay: azdir.

Tum liflerin her iki durumda da kopan u¢ SEM resimleri ise liflerin

tanelenerek koptugunu géstermistir.
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