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Bu c¢alismada, giimiis katkili antibakteriyel tozlarin iplik ¢ekimi sirasinda polyester
filament iplige katilabilmesi i¢in gerekli masterbatch ¢aligmalari yapilmistir. Hazirlanan
masterbatchlerin iiretim prosesinde polyester eriyigine katilarak degisik tiir, kesit, ve
ozellikte polyester iplikler iiretilmistir. Caligsmalarda gelistirilmis olan antibakteriyel
katkili masterbatchlerin ve ipliklerin karakterizasyon testleri yapilarak katki
malzemesinin polimere ve iplik yapisina kimyasal ve fiziksel etkileri arastirilmistir.

Masterbatch ve ipliklerin karakterizasyon testlerinde SEM, EDX, XRD, NANOSIZER,
DSC, TGA cihazlariyla calisilmis; bunun yaninda viskozite, kiil, COOH, mukavemet,
uzama, kaynama g¢ekmesi gibi bircok test de farkli metodlarla gerceklestirilmistir.
Antibakteriyel testler ASTM E 2149-10 standartina gore uygulanmustir.

Anahtar kelimeler: Tekstil, nanoteknoloji, antibakteriyel, fonksiyonel polyester iplik,
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In this work, preliminary studies to put composit material consisting nanosilver to
masterbatch and polyester filament yarn spinning in various cross sections and fiber
types were done. Afterwards characterization methods and other pyhsical and chemical
analyses were applied to developed masterbatch and polyester yarn to study the effect
of nanosilver composite on masterbatch and polyester yarn properties. Eventually
bacteria tests were performed using ASTM 2149 test standart to develope nanosilver
added polyester filament yarns.

For characterization tests of masterbatch and polyester yarn, SEM, EDX, XRD,
NANOSIZER, DSC, TGA methods were applied with other chemical (viscosity, ash,
COOH etc) and pyhsical analyses (tenacity, elongation, shrinkage) with different test
standarts and machines.
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1 GIRIS

Mikroorganizmalar soludugumuz havada, viicudumuzda, toprakta ve temas ettigimiz
biitiin yiizeylerde bulunmaktadir. Ozellikle bakteriler enfeksiyon, hastalik, koku gibi
saglikla ilgili problemlerin yaninda tekstil {iriinlerinin bozunmasina ve lekelenmesine
sebep olabilirler. Bunlar uygun sartlar ortaya c¢iktiginda iireyerek hizla
cogalabilmektedirler. Sicaklik, nem ve diger klima faktorleri, toz, yag ve kir gibi
etkenlerin degisik kombinasyonlari mikroorganizmalarin {iremesi i¢in uygun ortam
olusturmaktadirlar. Bircok bakteri tiirii i¢in 30-37 °C arasindaki sicakliklar
uygunken, birgok mantar tiiriiniin gelisimi i¢in 25-30 °C yeterli olmaktadir. Ozellikle
hastaneler, askeri ortamlar ve diger toplu yasam alanlari mikroorganizmalarin

bulagma ve hatta salginlara sebep olabilecek kadar yayilmalarina miisait yerlerdir.

Pamuk gibi dogal lifler gozenekli, hidrofilik yapilar1 nedeniyle sentetik liflere gore
mikroorganizma kékenli problemlere daha duyarlidirlar. Ote yandan insan viicudu ile
dogrudan temas bakterilere 1s1, nem ve besin saglar. Yani bakteri gelisimi igin

miikemmel bir ¢evre ve optimal sartlar1 sunar. [1]

Bu sebeplerle hem kullaniciyr hem de tekstil {iriinlerini mikroorganizma koékenli
zararlardan korumak amaciyla genellikle gida, kozmetik ve tipta yaygin olarak
kullanilan antimikrobiyal etken maddelerin tekstil iiriinlerine aplikasyonu ile iiretilen
tekstil Urlinlerine antimikrobiyal tekstiller denilmektedir. Antimikrobiyal tekstil
uygulamalar1 ¢ok eskilere dayanmakla birlikte 6zellikle son yillarda hijyen talebinin
artmasina paralel olarak bu tip iriinlerin gelistirilmesine yonelik artan bir Pazar
talebi bulunmaktadir. Antimikrobiyal tekstiller yaygin olarak (yaklasik %85
oraninda) sporcu giysileri, i¢ giyim, ev tekstilleri, tibbi tekstiller ve c¢oraplarda
kullanilmaktadir. Bununla beraber otomotiv tekstilleri, filtreler gibi endiistriyel
alanlarda da kullanimlar1 bulunmaktadir. Artan talep nedeniyle 6zellikle son on yilda

ticari olarak ¢ok sayida yeni lif ve kimyasal gelistirilmistir.

Diinya yillik 1if tiiketimi i¢inde yaklasik %40, sentetik lifler icinde yaklasik %75’1lik
bir paya sahip olan poliester, her tiirlii giysiden, mefrusata ve teknik tekstillere kadar
tekstil sektoriinde vazgecilmez bir 6neme sahiptir. Bu baglamda polyester ipliklerden

iretilen antibakteriyel iiriinlerin 6nemi her gegen giin hizla artmaktadir.



Bu tez calismasinda polyester eriyigine lif c¢ekimi asamasinda giimiis katkili
antibakteriyel toz katilarak iplige antibakteriyel fonksiyonel 6zelligin kazandirilmasi,
bu ipliklerin karakterizasyon testlerinin yapilmasi, testlerden elde edilen verilerin
yorumlanmasi ve antibakteriyel katki malzemesinin iplilgin fiziksel ve kimyasal

Ozelliklerine etkilerinin belirlenmesi amaglanmistir.

Tez kapsaminda kullanilan giimiis katkili kalsiyum fosfat esasli antibakteriyel toz,
Eskisehir Anadolu Teknoloji Parkinda yer alan NanoTech Ileri Teknolojik
Malzemeler ve Elektrik-Elektronik Sistemler Ltd. Sti. tarafindan gelistirilmistir. Tez
kapsamindaki caligmalarda oncelikli olarak antibakteriyel tozun PES ipligine
katilabilir hale getirilebilmesi i¢in tane boyutunun mikron alt1 seviyeye indirilmesi ve
masterbatch icerisinde homojen dagilimim1 saglamaya yonelik ¢aligmalar

gerceklestirilmistir.

Bu c¢aligmalarda tastyict polimer ve c¢esitli dispersiyon katkilariyla degisik
formiilasyonlarda yiiksek hizli karistiricida toz/polimer karisimlari elde edilmistir.
Bu toz kanigimlart da ekstriizyon prosesiyle masterbatch graniilleri haline
getirilmiglerdir. Uretilen giimiis katkili masterbatchler iplik egirme prosesinde
degisik doz oranlarinda degisik kesit, parlaklik ve tipte polyester iplik yapisina
katilarak fonksiyonel katkili polyester iplikler iretilmistir.

Uretilen giimiis katkili polyester iplikler ve masterbatchler dncelikle KORTEKS A.S.
blinyesinde bulunan Kimya ve Tekstil Laboratuarlarinda analiz edilerek glimiisiin
masterbatch ve iplige etkileri arastirilmistir. Antibakteriyel tozlarin, gelistirilen
masterbatch, iplik ve kumaslarin Tane Boyut Olciimii, SEM, EDX, XRD, gibi

metodlarla morfolojik ve fiziksel 6zellikleri karakterize edilmistir.

Giimiis katkili polyester ipliklerin antibakteriyel testleri Anadolu Universitesi Cevre
Sorunlar1 Uygulama ve Arastirma Merkezinde gerceklestirilmistir. Elde edilen
sonuglara gore proseslerde modifikasyonlar yapilarak hedeflenen antibakteriyel

Ozellige sahip ipliklerin {iretilmesine ¢aligilmistir.



1.1  Antibakteriyel Tekstiller

Tekstil {riinlerinde kullanilabilecek ¢ok sayida antimikrobiyal etken madde
bulunmaktadir. Bu maddeler kimyasal yapilarina, calisma mekanizmalarina, insan ve
cevreye etkilerine, uygulandiklar1 iiriine tutunma karakteristiklerine, cesitli dis
etkilere dayanikliliklarina, fiyatlarina ve mikroorganizmalarla etkilesimlerine gore
cok farklilik gostermektedirler. Tekstil ve konfeksiyonda kullanilan antimikrobiyal

tiriinlerden temel beklentiler agagidaki gibi genellestirilebilir:

e Zararli mikroorganizmalar1 Oldiirmeli, {remelerine ve yasam alam
bulmalarina engel olmali,

e  Zararli mikroorganizmalarin bagisiklik kazanmasina olanak vermemeli,

e Bakteri ve mantarlara kars1 genis spektrumlu etkiye sahip olmasinin yaninda
insan lizerinde toksik etkisi olmamali, tahris ve alerjik reaksiyona sebep olmamali,

e Yikama ve kuru temizlemeye kars1 yiiksek dayanim gdstermeli,

e Uygulandig1 iriiniin fiziksel oOzelliklerini ve goriniimiini  olumsuz
etkilememeli,

e Tekstil kullanilan makinelerde uygulanabilmeli ve diger kimyasallar ile
uyumlu olmali,

e Diisiik maliyetli olmali ve

e (Cevreye zararli olmamalidir.

Antimikrobiyal tekstillerden beklenen o6nemli bir diger husus da derinin kalici
florasinda olan ve patojenik olmayan bakterileri dldiirmemesi gerekliligidir. Bu
bakteriler derinin pH dengesini korumasinda 6nemli yer tutmakta ve antibiyotik

iireterek patojenik bakteriler i¢in uygun olmayan ortamlar olusturmaktadirlar.

AlRI/Nanotec IT ve Bax & Willems Consulting Venturing tarafindan 2010 yilida
yayinlanan rapora gére 2007 yilinda tibbi tekstiller pazar1 yaklagik 8 milyar US$’lik
bir biiyiikliige erigmistir. Bu da tibbi tekstiller pazarinin beklenenden de daha fazla
biliylimekte oldugunu gostermektedir. [2]



Antimikrobiyal tekstillerin bir diger 6énemli hedef pazar1 sporcu giysileri ve agikalan
(outdoor) giysileridir. 2008 yilinda Avrupa’da tiiketicilerin giysi harcamalarinin
%10’luk boliimii spor kiyafetlerine yapilmistir. Buna spor ayakkabilar1 da dahil
edilirse bu oran %19’a ¢ikmaktadir. Pazar arastirma sirketi NPD Group Inc.’e gore
sporcu ekipmanlari, giysileri ve ayakkabilar1 pazar1 2008 yilinda 219 milyar Euro’dur.
Bunun da yaklasik %75°1 tekstil iirlinleridir. Nike ve Adidas bu alanda iki lider
kurulustur. 2008 yilinda sirastyla 18,6 milyar US$ ve 10,8 US$ ciro
gergeklestirmislerdir.

Agik alan giysileri alaninda faaliyet gosteren VF (North Face gibi markalarin sahibi)
ve Colombia firmalar1 da 2008 yilinda yaklagik 10 milyar US$’lik ciro elde etmeyi
basarmiglardir. Tiim bu firmalarin {iriinlerinde PET kullanim orani ¢ok yiiksektir. Bu

degerler antimikrobiyal PET ipliklerinin potansiyelinin yiiksekligini gdstermektedir.

Nanoteknoloji tabanli fonksiyonel ozellikler sporcu ve agikalan giysilerinde ilgi
gormektedir. Nanoteknoloji alaninda hidrofobluk, nefes alabilirlik ve antibakteriyel

ozellik en yiiksek uygulama potansiyeline sahip fonksiyonel 6zelliklerdir. [3]



Cizelge 1.1 Antibakteriyel Tekstillerin Kullanim Alanlar

Uriin grubu Uriin ad Ornekler
o Esofman, pantolon, siieter, hirka, takim
D1s giyim
elbise, manto, elbise, yelek
. Atlet, sort, slip, iclik, biistiyer, bel
I¢ giyim
kusagi, korse
Yatak giysileri Pijama, gecelik
Coraplar Soket ¢orap, ince kadin ¢orabi, tayt
o ‘ Sapka, kasket, bere, baslik, kep,
Giysiler Sapka, Eldiven _ o
eldiven cesitleri
Giinliik giysiler Beyaz gomlek, tigort gesitleri
Kisisel saglik Hijyenik sort ve ¢amasirlar, hamilelik
tiriinleri i¢c giyim ¢esitleri, destekleyici korse ve
i¢ camasirlari
Kisisel kullanim
Mendiller
uriinleri
Yataklar Uyku tulumlari, yatak koruyucular
Yatak odasi
Yorgan ve battaniye | Yorgan ¢esitleri, battaniyeler
tekstilleri
Carsaf ve yastiklar | Yatak carsafi, nevresim, yastik kilifi
Yer dosemeleri Halilar, kilimler, hali 6rtiileri, paspaslar
Mefrusat

Mutfak bezleri

Havlular, kurulama bezleri, ortiiler




1.2

Tekstilde Kullanilan Antimikrobiyal Ajanlarin Baglanma Bicimleri ve
Uygulama Sekilleri

Tekstilde ¢ok cesitli antimikrobiyal malzeme kullanilmaktadir. Bu malzemeler genel
olarak kimyasal yapi, baglanma ve salinim mekanizmasi ve biyo aktivitelerine gore
siiflandirilmaktadirlar.  Simoncic ve Tomsic tarafindan yayinlanan tekstilde
kullanilan antimikrobiyal malzemelere iliskin derlemede antimikrobiyal ajanlarin pek
cogunun kontrollii salinim mekanizmasina sahip olduklar1 belirtilmistir. Bu ajanlar
“leaching” antimikrobiyaller olarak da isimlendirilirler. Bu irlinler tekstil
malzemesine kimyasal olarak bag yapmazlar. Bunlarin antimikrobiyal aktiviteleri
tekstil triinlerinden cevrelerine nemli ortamda yavas yavas ve siirekli olarak
salinmalar1, bakteri ve mantarlara karst zehir gibi davranmalar1 ile ortaya

¢cikmaktadir.

Bag yapan antimikrobiyal iirlinler ise kimyasal olarak tekstil ylizeyine baglanirlar ve
yiizeye temas eden mikroorganizmalara karsi bariyer gorevi goriirler. Bu ajanlar
cevrelerine salinmadiklart i¢in mikroorganizmalarin bu iiriinlere direng gelistirme
olasiliklar1 diisiiktiir. Kimyasal ajanda ve liflerde yeterli reaktif gruplar varsa ajan
tekstil ylizeyine kovalent bag yapabilir. Bununla beraber islem uygun kosullarda
gerceklestirilmelidir. Bu tip ajanlarin uygulamalarinda kimyasal bag mekanizmasi,

reaksiyonun baslama ve kataliz kosullar1 bilinmelidir.

Bag yapan antimikrobiyallerin yikama dayanimlari ¢ogunlukla bag yapmayan
ajanlara gore daha fazladir. Ancak yikama dayanimi antimikrobiyal fonksiyonun
kaliciligini garanti etmez. Kir ve 6lii mikroorganizma adsorbsiyonu, ajan ile anyonik
deterjan arasinda yikama sirasinda kompleks olusumu gibi sebeplerle antimikrobiyal

aktivite azalabilir veya tamamen ortadan kalkabilir.

Tekstil endiistrisinde sadece ajanin antimikrobiyal etkinligi 6nemli degildir. Cevresel
etkileri, saglik ve gilivenlik ile ilgili hususlarda g6z onilinde bulundurulmalidir.
Tekstil trtinlerinden cevreye salinan ajanlar 6zellikle suda yasayan organizmalari
olumsuz etkileyebilmektedir. Bag yapabilen ajanlar ¢evre agisindan daha gilivenli
kabul edilebilir. Bu nedenle leaching ajanlara alternatif iirlinler gelistirilmesi

konusunda yogun arastirmalar ytiriitiilmektedir.



Tekstil teknolojisinde kullanilan ajan ve lif ¢esidine gore pek c¢ok farkli uygulama

yontemi vardir. Bu uygulamalari temelde iki sekilde gruplamak miimkiindiir:

1. Kimyasal lif iiretimi sirasinda lif polimerine katmak veya liflerin yiizeyini

antibakteriyel ajan ile kaplamak:

Termoplastik sentetik lif {iretiminde antimikrobiyal ajanlar lif c¢ekme islemi
oncesinde ekstriiderde polimere katilabilir. Bu uygulama yonteminde aktif ajanlar
fiziksel olarak malzemenin i¢ine gomiildiigii icin dayanimlar1 yiiksek ve salinimlari
da yavastir. Termoplastik olmayan kimyasal liflerde lif ¢ekiminden sonra ylizeye

kaplama yapilabilmektedir.

2. Kumaslara bitim islemleri ile uygulamak: Geleneksel apre yontemleri olan
cektirme ve emdirme uygulamalarinda antimikrobiyal kimyasallar sentetik, dogal ve
bunlarin karigimlarindan yapilmis kumaslara uygulanabilmektedir. Emdirme yontemi
bu uygulamalarda ¢ogunlukla tercih edilmektedir. Ayrica sprey ve kopik bitim

islemleri silikon esasli quarterner ajanlar i¢in kullanilmaktadir. [1-4-5-7]

1.3  Tekstilde Kullanmilan Antimikrobiyal Ajanlar

Antimikrobiyal lif ve apre kimyasali gelistirilmesinde genellikle gida, kozmetik ve
tipta yaygin olarak kullanilan antimikrobiyal etken maddeler modifiye edilmektedir.
Bu alanlardan farkli olarak etken maddeler tekstil iiriinlerinde ¢ok daha diisiik

konsantrasyonlarda kullanilmaktadir.

Antimikrobiyal malzemelerin uygulama miktarlar1 esas olarak MIC (Minimal
Inhibitory Concentration, Minimum Durdurucu Konsantrasyon) ve MBC (Minimum
Biocidal Concentration, Minimum Biyosidal Konsantrasyon) degerine gore
belirlenir. Biyosidal aktivite icin MBC degeri asilmalidir. Biyostatik aktivite i¢in
MIC gereklidir. Etken madde miktar1i MIC degerinin altina diistiiglinde
antimikrobiyal etki de hizli bicimde diismektedir. Bu nedenle uygulamalarda MIC

degerinin iizerinde bir degerin iirline baglanmas1 hedeflenmelidir.



Gao ve Cranston tekstil tirlinlerinde kullanilan antimikrobiyal ajanlar1 asagidaki gibi

siniflandirmislardir:
e Metaller ve metal tuzlar (giimiis vb),
e Kuaterner amonyum tuzlari,
e PHMB (polyhexamethylene biguanide),
e Triklosan,
e Kitosan,

e N-halamin. [4]

1.3.1 Kuaterner Amonyum Bilesikleri

Katyonik yiizey aktif ajanlar (kuaterner amonyum tuzlari gibi), uzun yillardir
antiseptik  ve  dezenfektan olarak  bilinmektedirler.  Tekstil iirlinlerinde
monoamonyum ve “gemini’’ veya “dimerik’> amonyum sorfektantlar alkil, alkilaril

ve perflorinlenmis hidrokarbon gruplar1 kullanilmaktadir.

QAS’m katyonik amonyum gruplari ile mikrobun negatif yiiklii hiicre membrani
interaksiyonlar1 antimikrobiyal fonksiyonu arttirmaktadir. Bu interaksiyonlar
sorfektan-mikrop komplekslerinin olusmasina neden olur. Bu hiicre membraninin
yasamsal fonksiyonlariin ve protein aktivitesinin kesilmesini saglar. QAS’lar ayrica
bakteri DNA’sin1 etkiler ve ¢ogalma aktivitesinin yok edilmesine sebep olurlar.
Pozitif oOzelliklerinin  yaninda QAS’larin  zayif yonii tekstil iirlinlerinden
salinmalaridir. QAS’larin yapisinda life kimyasal olarak baglanmalarini saglayacak
reaktif fonksiyonel gruplar yoktur. Kalici bag yapabilen QAS’lar gelistirilmesi

konusunda ¢ok sayida ¢alisma vardir. [1-4-6]



1.3.2 N-halaminler

N-halaminler azot ve halojen (¢ogunlukla klorin) arasinda olusan bir veya iki
kovalent bag iceren heterogiklik organik bilesiklerdir (N-X). N-halaminler pek ¢ok
bakteri, mantar ve viriise karst etkilidir. Antimikrobiyal 6zellik N-Cl bagindaki Cl
‘nin H ile elektrofilik yer degistirmesinden kaynaklanmaktadir.

Bu reaksiyon suyun varhiginda gergeklesir ve CI* iyonlar1 mikroorganizmanin
aseptor bolgelerine baglanir. N-H baglarinin antimikrobiyal aktiviteleri yoktur. Bu
nedenle antimikrobiyal aktivitenin tekrar kazanilmasi i¢in sodyum hipoklorite ihtiyag

vardir. [4-7]

1.3.3 Kitosan

Kitosan kitinin deasetillenmis tiirevidir. Dogal polisakkarittir ve kabuklu deniz
canlilarindan elde edilir. Antimikrobiyal oOzelligine ek olarak toksik olmamasi,
biyouyumlu ve biyo ¢oziiniir olmasi gibi avantajlar1 vardir. Antimikrobiyal lif
¢cekiminde ve bitim islemlerinde kullanimu ile ilgili ¢aligmalar vardir. Cogunlukla
seliiloz, seliilloz/PES ve yiin de kullanimina ait ¢alismalar vardir. Antimikrobiyal
ozelligi polikatyonik dogasindan gelmektedir. QAS i¢in belirlenen antimikrobiyal
fonksiyona benzer fonksiyona sahiptir. Onemli dezavantaji seliiloza karsi diisiik
adhezyonudur. Seliilloz liflerine giiclii bicimde baglamak icin cesitli ¢apraz

baglayicilar kullanilmaktadir. Bunlarin ¢ogunlugu polikarboksilik asittir. [4-7-8]

1.34 PHMB

Polibiguanidler aym1 veya farkli uzunlukta hidrokarbon baglayicilar ile ayrilmis
katyonik biguanid tekrar eden iiniteleri igeren polimerik polikatyonik aminlerdir.
Bunlarin arasinda en Onemlilerinden birisi 11 biguanid birimi olan poli

(hegzametilen biguanid) (PHMB)dir.



PHMB yaygin olarak tipta antiseptik olarak 0Ozellikle yara enfeksiyonlarini
engellemek amaciyla antibiyotik direnci olan bakterilere karsi kullanilir. Yiiksek
biyosidal etkisi ve diislik toksisitesi nedeniyle tekstilde de ilgi ¢ekmektedir. Esas
olarak seliilozik liflerde kullanilmaktadir. [4-7]

1.3.5 Halojenlenmis fenoller

Bunlarin igersinde triklosan 5-kloro-2-(2.4-diklorofenoksi) fenol en yaygmn
kullanilan biyosittir. Triklosan ¢ok fazla sayida tiriinde kullanilmaktadir. Bu yaygin
kullanim direng¢li mikroorganizma gelisimi riski olusturmaktadir. Polikarboksilik asit
capraz baglayic1 ile seliilozik liflere uygulanmaktadir. Siklodekstrinlerle ve

mikrokapsiil halinde uygulamalar1 konusunda da ¢aligmalar bulunmaktadir. [4-7]

1.3.6 Metaller ve Metal Tuzlar1

Bircok agir metal bilesik iginde veya serbest halde ¢ok az konsantrasyona sahip
olsalar bile mikroplara kars1 yiiksek bir toksik etkiye sahiptir. Bunlar intraseliiler
proteinlere baglanir ve onlar1 inaktive ederler. Son yillarda nanoboyutlu metal ve
metal oksit uygulamalari yogun ilgi ¢ekmektedir. Tekstilde bu uygulamalar esas
olarak giimiis (Ag), titanyum dioksit (TiO;), ¢inko oksit (ZnO) ve bakir II oksit

(CuO) iizerine odaklanmustir.

Metal iyonlarinin mikroorganizmalara kars1 gosterdikleri diren¢ asagidaki gibi

siralanabilir:
Ag>Hg>Cu>Cd>Cr>Pb>Co>Au>Z7n>Fe>Mn>Mo>Sn

Metal iyonlarinin mikroorganizmalarin gelismelerini iki mekanizma ile engelledigi
diisiiniilmektedir. Ik olarak hiicre membranina zarar verirler veya onu delerek
hiicresel enzimlerin —SH gruplarina baglanirlar. Bunun sonucunda olusan enzimatik
aktivitedeki kritik azalma, mikroorganizmanin metabolizmasinin degismesine hiicre
gelisimi azalmasina ve bdylece hiicrenin dliimiine kadar giden siirece sebep olur.[4-

7]
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1.3.7 Giimiis

Glimiis nitrat ve giimiis slilfadiazin 1960’lardan beri yanik yaralariin tamamlayici
tedavisinde kullanilmaktadir. Bununla beraber giimiis iiriinlerinde giimiis salinimi
deri yiizeyinde veya yara sivilarindaki klorit veya proteinler ile ¢ok hizli bigimde

inaktive olmaktadir. Glimiis, deri irritasyonu gibi negatif yan etkilere sahip degildir.

Kimyasal olarak metalik giimiis goreceli inerttir. Fakat deri ylizeyindeki nem ile
interaksiyonu giimiis iyonlarnin serbest kalmasini saglar. Iyonik giimiis hayli
reaktiftir ve doku proteinlerine baglanir. Bu durum bakterinin hiicre duvarinda,
intraselliiler ve niikleer membranlarda yapisal degisikliklere sebep olur. Giimiis,
mikroorganizmalardan K* salinnmma neden olur; sitopldzma ve sitopladzma
membranindaki pek ¢ok enzim, glimiis etkisinin hedef yeridir. Giimiis iyonlar

niikleik asitlerle de iliskiye girer.

Kullanim sirasinda glimiis, nemli ortamlarda iyon formuna gegerek liflerin ylizeyine
yayilir. Yayilacak giimiis miktar1 lifin kimyasal ve fiziksel karakteri ile lif i¢cindeki
giimiis miktarina baghidir. Kademeli ya da kontrolli salinim biyosidal aktivitenin

uzamasini saglar. [4-7]

Yara ortiistinde oldugu gibi diger tekstil uygulamalarinda da glimiis glinlimiizde en
yaygmn kullanilan antimikrobiyal ajandir. Glimiisiin E.Coli bakterisine karsi etki
gostermesi i¢in gerekli MIC degeri 0,05-0,1 mg/I’dir. Nanoboyutlu giimiisiin
antimikrobiyal 6zelligi elementel glimiise gore daha fazladir. Polimer igine katilmis
nanoboyutlu  giimiisiin ~ E.coli  bakterisine karsi elementel glimiis ile

karsilagtirildiginda iki kat etkili oldugunu bildirmektedir.

Glimiigiin ticari olarak kullanildigt ¢ok sayida antimikrobiyal lif ve iplik

bulunmaktadir:

e Thomson Research Associates Ultra-Fresh® ve Silpure® iriinlerini
iiretmektedir. Milliken firmas1 AlphaSan® isimli giimiislii antimikrobiyal malzemeyi
tiretmektedir. Bu malzeme glimiis iceren zirkonyum fosfat esasli seramik iyon
degistirici recinedir. Lif ¢ekimi sirasinda ekstriiderden katilabilmektedir. Bu

malzeme farkli firmalarca kullanilmaktadir.
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e O’Mara firmasmm iirettizsi PET ve naylon ipliklerinde (MicroFresh®,
SoleFresh®), Sinterama firmasmin PET  ipliginde(Guard-Yarn®)  giimiis
kullanilmaktadir.

e AgION Technologies firmasi da iyon degistirme mekanizmasin1 kullanan
giimiis esasli malzemeler iiretmektedir. Bu malzemelerde tasiyict olarak zeolit
kullanilmaktadir. Polimere ve kaplama malzemelerine katilabilmektedir. Zeolit
icindeki giimiis iyonlar1 nemli ortamda sodyum iyonlar1 ile yer degistirerek
bakteriyel gelisimi kontrol etmektedirler.

e Trevira tarafindan iretilen Bioactive® PET lifleri de giimiis katkilidir.
SeaCell® Active lifleri giimiis kaplanmus rejenere seliiloz esash liflerdir.

e Son zamanlarda Nanohorizon Inc. Firmas1 yline uygulanabilen ticari giimiis

esasli apre malzemesi gelistirmistir (SmartSilver®).

Cizelge 1.2. Giimiislin baz1 tekstil malzemelerine uygulama sekilleri

Uygulama | Ticari
Lif Yorum
metodu urlin

Bitim
Polyester |islemi/ lif | Var

¢ekimi
Yavas salinim,

kalict fakat

Poliamid | Lif ¢ekimi | Var
Gilimiis

Bitim glimiig
Yin Var

islemi azalabilmektedir

Rejenere | Bitim
] ) Var
seliilloz |islemi
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1.4  Polyester ipliginin tarihcesi ve genel bilgileri

Ik olarak poliester lifinin tanitilmasi ve tanimi, Dacron ticari ismi ile Dupont firmas1
tarafindan 1951 yilinda Amerika’da yapilmistir. Poliester liflerinin ¢ekimi ile ilgili
bilgiler esas olarak 1930 yillarindaki W.H.Carothers (Dupont) patentlerine ve

dokiimanlarina dayanmaktadir.

1950'lerden 60'l1 yillara kadar Dimetil Teraftalat'in  etilen glikol (EG) ile
transesterlesmesi, ¢ogu zaman diskontinii iki reaktorli tesislerde, PET {iretimi i¢in
tek kullanilan 6nemli bir yontem idi. 601 yillarin sonunda Amerikan Amoco ve
Ingiltere ICI firmalari tarafindan endiistriyel dlgekte saflastirilmis Saf Teraftalik Asit
(PTA) iretimi gergeklestirildi. Bu proses PET iiretiminde PTA ve EG'nin

esterlesmesi i¢in daha kolay ve ekonomik yollar act1.

Gliniimiizde elyafin, ipliklerin, filmlerin ve siselerin yaninda ¢ok degisik tiirden
endiistriyel iirinler PET'den imal edilmektedir. Teknik tekstillere ve endiistriye hitap

eden polyester iplikler ¢cok 6nemli ve hizla yiikselen bir pazara sahiptir.

Polyesterin goze carpan onemli 6zellikleri; kuru ve 1slak mukavemetinin iyi olmasi

ve 1s1 uygulamasi sonrasi ¢ok 1y1 boyutsal stabilite gdstermesidir.

Poliester (PET) tekstil ve plastik endiistrisinde yaygin olarak kullanilan
polimerlerden birisidir. Poliester liflerinden iiretilmis giysilik ve dosemelik kumaslar,
halilar ve teknik tekstiller gibi malzemeler giliniimiizde yaygin olarak
kullanilmaktadir. Tekstil malzemelerinde poliester liflerinin tercih edilmesinin
nedenleri, diisiik maliyet, kolay islenebilirlik, diisiik yogunluk, yiiksek mukavemet ve

kimyasal dayanimlarinin 1yi olmasidir. [9-10]
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1.4.1 PET’in Kimyasal Reaksiyonu

PTA ve Mono Etilen Glikol (MEG) once pasta tankinda karigtirilir daha sonra bu

karisim 5 reaktorden olusan poly tesisine gonderilir.

Reaktorlerde gergeklestirilen reaksiyonlar iki ana kisimda ele alinabilir.

1) Esterlesme Reaksiyonu

H* Sicaklik

PTA + 2 MEG > DGT + 2 H,O

A

Asit + Alkol Ester + Su

Esterlesme reaksiyonunun baslayabilmesi i¢in gerekli minimum sicaklik 240°C dir.

Esterlesme reaksiyonu yan {iriin olarak da DEG meydana gelmektedir.

EG+EG H' Sicaklik = DEG +2 H,0

Basing

2) Polikondenzasyon Reaksiyonu

Katalizor+ Sicaklik

DGT +DGT * » PET [ CH2 -CH2 -OOC -C6H4 —COO ] n Tekrarlanan Birim+ T
MEG

Monomer Vakum Polimer
Polikondenzasyon diisiik molekiil agirlikli monomerlerin (DGT) zincir polimer

molekiilii olusturmak iizere birbirine baglanmasi ve bu arada EG’nin ortamdan

uzaklastirilmasi kademesidir.

Reaksiyon dengesinin saglanmasi bakimindan 6zellikle EG’nin R05’ ten gaz fazinda
tamamen ayrilmasi sarttir. Vakum bu nedenden dolay1 bu kademede 6neme ahiptir.

Polikondenzasyon reaksiyonu kataliz gerektirir ve Sb(AC)s kullanilmaktadir. [10]
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1.5  Polyester Filament iplik Uretimi Bilgileri

1.5.1 POY-FDY iplik iiretimi

POY-FDY Uretiminde direkt hatlarda besinci reaktdrden esit zamanda esit yol
prensibine gore polyester eriyigi liretim kasasina gelir. Cips kullanimindaysa cips
ekstriidere beslenir. Masterbatch graniilii formatindaki katki malzemeleri de
planlanan dozda ekstriiderin yan beslemesinden dahil edilir. Her iki sistemde de
polyester eriyigi spin pompalarina, oradan da belli basingla diize bloguna gelir.
Cesitli filtrelerden ve metal kumlardan olusan diize blogundan gecen eriyik, sonunda

diize deliklerinden asagiya dogru akmaya baslar.

Bu akis esnasinda quench havasi denilen sistemle katilasir ve spinfinish yagiyla
filamanlar birleserek alt kisimdaki galetlerden belirli sarim sayilarinda gegerek

winder sistemiyle bobin olarak sarilir.

POY iiretiminde iki adet soguk silindir vardir. Iplik sadece belirli sarim hizlarinda
bobin olarak sarilir. Galetlerin soguk olmasi ve galetlerin aralarinda hiz farki
olmamast nedeniyle iplik kristalin yapisini tam olusturamaz, amorf bolgeleri
fazladir.. POY ipliklerin fiziksel degerleri tekstil proseslerinde bu halleriyle
kullanilmalarin1 engellemektedir. Bu ytlizden ard bir islem olan tekstiire islemine tabi

tutulmalidirlar.

FDY ipliklerinde ise iplik her biri ikiser galete sahip cift galet sisteminden geger.
Galet sistemleri arasinda ¢ekim hizi farki olmasi ve ilk ti¢ galetin sicak olmasindan
dolay1 FDY iplikleri yeterli kristalin bolgeye sahiptir. FDY iplikleri fiziksel degerleri
bakimindan tekstil proseslerinde direkt kullanilabilirler. Tekstiire iplikten farki daha

diiz, az hacimli, elastikiyet ve kivrim degerlerinin az olmasidir. [10]

1.5.2 Tekstiire iplik iiretimi

POY, tekstiire ipligin ham maddesidir. POY“lar iiretimden, direk hattan isletmeye
alinabildigi gibi, ihtiya¢ halinde stoktan paketlenmis olarak da alinabilir.
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Tekstiire bolimiinde POY {iretiminden alinan POY bobinleri tekstiire makinelerinin
cagliklarina yiiklenir. 1 ve 2. millerin farkli doniis hizlar1 sayesinde 1sitma isleminin
de yardim ile yarim kalmis olan ¢ekilme islemi tamamlanir (Iplik tam oryente hale

getirilmeye c¢alisilir).

Flaman kopmalarin1 engellemek ve oryantasyon isleminin saglkli olarak
gerceklesmesini saglamak amaciyla sogutma plakalarindan gegirilerek 70-80 °C' ye
kadar sogutulan iplik, agregat disklerinden gegirilerek yalanci biikiim metodu ile
hacimlendirilir ve dogal iplige benzetilmeye calisilir. Friksiyon esnasinda iplik
tizerinde olusan donme hareketini (iplik canlilifi, donme) minimum seviyeye
indirmek i¢in 2. fikse firmnindan gegirilerek friksiyonda kazandirilmis olan kivrimlar

sabitlenmeye calisilir.

2. firin ¢ikisindan sonra statik elektriklenmeyi Onlemek amaciyla ayni zamanda
temizleyici 0zelligi bulunan kone yagi ortalama %2,7 oraninda iplige verilip sanjur
klavuzu vasitasiyla plastik veya karton masurani iizerine bikonik sarim acisiyla

belirli bir gerginlikte sardirilir.

SOGUTMA AGREGAT DisKi
VEYA
NIP KAYISI

POY
BOBINI

0

TEKSTURE FIRINI
(160 - 200 °C)

TEKSTURE
BOBINI

FIKSE

FIRINI

1. MiL
3. MiL
(¢
YAGLAMA

Sekil 1.1 Tekstiirize isleminin sematik gosterimi

Belirtilen bu ipligi elde edebilmek icin yukarida bahsedilen her bir bdlgenin bir

parametre degeri vardir. Bu parametrelerin toplami o ipligin recetesini olusturur. [10]
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1.6 Tez Kapsaminda Yapilan Karakterizasyon Testleri:

1.6.1 Taramal elektron mikroskop (SEM) analizi

Elektrooptik prensipler c¢ercevesinde tasarlanmis taramali elektron mikroskobu
(Scanning Electron Microscope-SEM), bu amaca hizmet eden cihazlardan birisidir.
Taramali Elektron Mikroskobu, bircok dalda aragtirma-gelistirme c¢alismalarinda
kullanim1 yaninda, mikro elektronikte yonga iiretiminde, sanayinin degisik kollarinda
hata analizlerinde, biyolojik bilimlerde, tip ve kriminal uygulamalarda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Ilk ticari taramali elektron mikroskobu 1965'de kullanilmaya

baslanmig, bundan sonra teknik gelismeler birbirini izlemistir.

Taramal1 Elektron Mikroskobunda (SEM) goriintii, yliksek voltaj ile hizlandirilmis
elektronlarin numune iizerine odaklanmasi, bu elektron demetinin numune yiizeyinde
taratilmasi sirasinda elektron ve numune atomlar1 arasinda olusan c¢esitli girisimler
sonucunda meydana gelen etkilerin uygun algilayicilarda toplanmasi ve sinyal
giiclendiricilerinden gecirildikten sonra bir katot 1smlari tlipliniin ekranina
aktarilmasiyla elde edilir. Modern sistemlerde bu algilayicilardan gelen sinyaller

dijital sinyallere ¢evrilip bilgisayar monitoriine verilmektedir.

Malzemeden sdkiilen elektrondan elde edilecek bilgiler:

Secondary (ikincil) elektron: yiizey morfoloji bilgisi

Back-scattered (geri sacilan) elektron: bilesen farki ve yiizey topografi bilgisi
X-ray (151n1): element cinsi tespiti

SEM ' de analiz yapilacak numunenin maksimum boyutlart:

Eni: maks 7,5 cm

Boyu: maks 7,5 cm

Yiiksekligi: maks 1,5 cm olmalidir. [11]
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1.6.2 EDX analizi

Numunenin yiizeyine yiiksek enerjili elektronlar c¢arptiginda bu carpismalardan
dolayr numune yiizeyinden bazi elektronlar kopar. Eger bu elektronlar igteki
(cekirdege yakin) orbitallerden koparilmislarsa atomlar kararliklarim1 kaybederler.
Tekrar kararli hale gelebilmek i¢in dis orbitallerdeki elektronlar i¢ orbitallerdeki
bosluklari doldururlar. Dis orbitallerdeki elektronlarin enerjileri i¢ orbitallerdeki
elektronlarin enerjilerinden daha yiiksek oldugu i¢in, dis orbital elektronlar ig
orbitalleri doldururken belli bir miktar enerji kaybetmek zorundadirlar. Bu
kaybedilen enerji X-151n1 seklinde ortaya ¢ikar. Ortaya ¢ikan X-1ginlarinin enerjisi ve
dalga boyu sadece atomla ilgili olmayip o atomun aligverisde bulunan orbitalleri ile

ilgili karakteristik bir 6zelliktir. [12]

1.6.3 XRD (X 1stnim kirimimi) analizi

X Ismi Kirinim yontemi (XRD) her bir kristalin fazin kendine 6zgii atomik
dizilimlerine bagli olarak, X 1sinlarim1 karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi
esasina dayanir. Bir kristalin faz i¢in bu kirinim profilleri bir nevi parmak izi gibi o
kristali tanimlar. X-Isin1 Kirmim analiz metodu, analiz sirasinda numuneyi tahrip

etmez ve ¢ok az miktardaki numunelerin dahi analizlerinin yapilmasini saglar.

[k kez Max Van Laue tarafindan kristal yap1 ve yapi igerisindeki atomlarim dizilisleri
X-151m1 kirmim desenleri kullanilarak incelenmistir. Calisma prensibi numuneye X

15111 gondererek kirilma ve dagilma verilerinin toplanmasidir.

X 1sm1 kirinim (XRD) teknigi; Kristalinite orani, kristal biiytikliigi, kristal yapist ve
bozuklugu gibi polimerin kristalin yapisinin analizinde kullanilir. Kristal yapilarinin

x 1511 farkli kirma 6zelliginden faydalanilir. [13-14]
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Uygulama alanlari:

e Metal ve alagim analizlerinde
e Polimerlerin analizinde

e Ince film kompozisyonu tayininde

1.6.4 DSC (Diferansiyel taramal kalorimetri) analizi

Diferansiyel Taramali Kalorimetre termal analizlerde en popiiler teknik olup, ilk
olarak 1963 de Perkin ELMER firmasi tarafindan piyasaya siiriilmiistiir. DSC genel
olarak linear sicaklik egrisinde numuneden kantatif olarak kalorimetri bilgisini

O0grenmeye calisir.
DSC nin belli baslt kullanim alanlarina:
v" Polimer,
v Plastik,
v" Gida,
v Medikasyon,
v" Seramik ve cam sektorleri verilebilir.

DSC analizi parcanin isitilmasi, sogutulmas: ve es sicaklikta tutulmasiyla olusan
enerji farkliliklarindaki degisimlerini analiz eder. Enerji farkliliklariyla, numunede
nicel olarak gozlenen hal degisimi ve de olustugu noktalarda sicakligin bulunmasina
ve ayrica erime siirecine bagli olarak malzeme karekterizasyonuna, camsi hal
degisim Ol¢iimlerini ve bunlar gibi ¢ok sayida karmasik durumda kullaniciya 6lgme
ve analiz etme olanagi saglar. DSC sistemlerinin ortam sicakligi genellikle

baslangicta 30 C° civarindadir.

Genel olarak termal analizin yaygin olarak kullanilan tarama hizi 10 C°/dk ’ dir.
Ancak ticari olarak kullanilan aygitlarda caligma bolgesi 0.001-500C°/dk arasinda

olabilir.
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Tarama hiz1 aralig1 hassasiyet, sicaklik ayari, kararlilik, analiz zamani, hal degisimi
gibi faktorlere gore degisiklik gosterebilir. Saf gaz olarak yaygin olarak genellikle
inert atmosfer saglamak ve numunenin oksitlenmesini engellemek ig¢in nitrojen
secilmektedir. Helyum, oksijen ve nitrojen c¢ok diisiikk sicakliklarda sivi halde
olmalar1 sebebiyle DSC ¢alismalarinda kullanilir. Argon gibi gazlarsa 600 C° iizeri
sicakliklardaki ¢aligmalarda faydalidirlar.

DSC teknigi, numune ile referans numune arasindaki 1s1 akisini lgiilmesi sistemine
dayanir. Maddenin fiziksel halinde degisim meydana geldiginde veya kimyasal
reaksiyona girdiginde, sistem 1s1 absorblar (Endotermik) veya 1s1 acia c¢ikar

(Egzotermik) [11-15]

Analizde numunenin belirli kosullarda 1sitilmasi sirasinda meydana gelen entalpi
degisimleri Olgiiliir. Analiz edilen numune (S) ile referans numune (R) ayni
kosullarda 1sitilir. Isitma sirasinda numunede meydana gelen fiziksel hal degisimi
veya kimyasal reaksiyonlar sonucunda numunenin sicakligi, referans malzemeye

gore degisim gosterir. Sonug olarak S ile R arasinda AT kadar sicaklik fark: olusur.

DSC yontemleriyle analiz edilen termal olaylar;

Durum ENDO EXO
Faz degisimi X X
Erime X

Kristallesme X
Buharlagsma X

stiblimasyon X

Oksidasyon X
Bozunma X X
On kiirlesme (regine) X
Cams1 gecis egri degisimi
Cp degisimi egri degisimi
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Cizelge 1.3 DSC ile yapilabilecek analizler

Is1l faz degisiklikleri

Erime, kristallesme, siiblimlesme gibi hal degisimleri tespit

edilebilir.

Camsi gegis sicakligl (Tg)

Polimerlerin amorf halde bulunan zincirlerinin camsi halden

kaucugumsu hale gectigi sicaklik DSC ile dl¢iilebilir.

Faz degisim entalpisi

Numune faz degistirirken 6l¢iilen 1s1 akig1 miktaridir. Genellikle
Joule/gram birimiyle gosterilir. Erime entalpisi 4He olarak

gosterilir

Kristal yap1 orani

Polimer zincirlerinin eridigi sicaklik araliginda gbzlemlenen 1s1
aligverisi Olclilerek (4He ya da AHk), test edilen polimerin

kristal yap1 oran1 hesaplanir ve yilizde birimiyle verilir.

Kristallesme noktast

Polimer zincirlerinin kristal yap1 olusturmaya basladigi ve bu

faz degisiminin maksimum oldugu sicaklik degerleri dl¢iiliir.

Polimerizasyon dontigimii

Ozellikle termoset reginelerin sabit bir sicaklikta (izoterm)
tutularak tepkimeye sokulmasi sirasinda zaman bagli olarak

polimerizasyon doniisiimii hesaplanabilir.

DSC Cesitleri

(o) c

[

FH e

AT=0

b)

Sekil 1.2 DSC teknikleri; a) heat flux DSC, b)power compensated DSC

A— firm,

B — 1siticilar C — numune ve referans numune tutucu
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Heat flux DSC

Is1 Akis1 DSC teknigi ayn1 zamanda "Kantitatif DCS” olarak da adlandirilir. Ciinkii
bu teknikle sicaklik farkliliklar direk olarak olgiiliip, 1s1 akis1 farkliligina ¢evrilebilir.
Sicaklik farkliliklarindan (dT/dt), 1s1 akist farkliliklarina (dH/dt) doniisiim bilgisayara

yiiklenmis algoritmalar sayesinde simultane olarak gerceklestirilir.

Power compensated DSC

Bu teknikde numune ve referans kaplar1 birbirine denk iki ayr1 firinda 1sitilmaktadir.
Bu 1sitilma siirecinde her iki firmin sicakligi birbirine denk olacak sekilde tutulur.
Numunede olabilecek endotermik veya ekzotermik bir reaksiyonda veya faz
degisiminde firin enerjisi arttirilip azaltilarak referans firina denklestirilir. Bu enerji
degeri dogrudan grafige aktarilir. Sicaklik Ol¢iimleri platin direngli sensorlerle

yapilir.

Is1 akisinin sicakliga karsi grafiklerinden elde edilen pikler analiz edilerek maddenin
termal davranisi hakkinda bilgi edinilir. Piklerin baslangi¢ ve son sicakliklar1 faz
degisim araligini, pikin altindaki alandan ise faz degisimi sirasinda alinan veya
verilen 1s1 hesaplanir. Onset ve endset noktalar1 elde edilen pike ¢izilen tanjant

dogrularin temel ¢izgi (base line) ile kesististigi noktalardan elde edilir.

Gli¢ dengeleyici DSC tekniginde ise numunede olusan entalpi degisimi direkt olarak
Olgiiliir. Sonuclar dH/dt, cinsinden verilir. DSC sisteminde numune ve referans
numunesinin tutuldugu iki ayr1 bélme mevcuttur. Her bolme, 1sinin kontrol edildigi
kendi 1sitma elemanina sahiptir. Cihaz (T=0) olacak sekilde sistemi kontrol eder.
Numunede 1s1l bir olay gerceklestiginde, numunenin bulundugu boélmenin 1sitict
elemani referansla numunenin ayni sicakliga sahip olmasi i¢in gereken islemi yerine
getirir. Eger endotermik bir reaksiyon meydana geliyorsa, referansla numunenin

ayni1 sicaklikta olmasi i¢in 1siticilarin giicii artirilir.
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Egzotermik bir reaksiyon olusuyorsa, referansla numunenin ayni sicaklikta kalmasi
icin 1siticilarin giicii azaltilirak numunede soguma meydana getirilir. Gii¢ ayari,
reaksiyon 1s1sinin olusturdugu 1s1y1 dengeleyecek 1sinin taginimini saglayacak sekilde

yapilir. [15]

DSC egrilerini etkileyen faktorler
Isitma Hizi:

Isitma hiz1 artirildiginda, 1s1l etki sicakliklari artar. Pik sicakliklart ve pikin genisligi
artarken, yakin sicakliklarda yer alan piklerin birbirinden ayirt edilebilmeleri
giiclesir. Yani 6l¢iim hassasiyeti azalir. Iyi bir dl¢iim icin 5-10°C /dakikalik 1sitma

hizlart uygulanir.

Ornek Miktari, Partikiil Boyutu ve Partikiil Paketlenmesi:

Numune miktarinin artmas: pik alaninin genislemesine neden olur. DSC egrileri
karsilastirilirken kullanilan numunenin toz boyutlarinin ayni olmasi saglanmalidir.
Ciinkli boyut reaksiyonun gelisimini etkiler. Siki bir partikiil paketlenmesi varsa

reaksiyonlar engellenebilir veya ayrisan gazlarin uzaklagmasi gecikebilir.

Ornek Sekli:

Ornek toz numune veya disk seklinde kesilmis ince film veya membran olabilir.
Kesme:

Islemi sirasinda plastik deformasyon olursa sonuglar etkilenebilir. [15-16]

23



1.6.5 Termogravimetrik Analiz (TGA)

Termogravimetrik teknik, herhangi bir maddenin kontrollii bir sicaklik programina
tabi tutulurken, sicakligin fonksiyonu olarak agirliginin Olgiilmesine dayanan bir
tekniktir. Isitma islemi sabit sicaklikta (izotermal) yapilabildigi gibi, sicaklik

zamanla lineer olarak degistirilerek de (izotermal olmayan) yapilabilir.

Genellikle termogravimetrik teknik, maddenin baz1 fiziksel parametrelerini,
sicakligin fonksiyonu olarak dlger. Termogravimetri tekniginde, 6rnek 1sitilarak bir
terazi yardimiyla agirhigindaki degisim oOlgiiliir; bu degisim sicakliga karsim

kaydedilerek, “agirlik kayb1 egrileri” veya “termogram” denilen grafikler elde edilir.

Termoanalitik uygulama agisindan, Ozellikle de bir bilesigin stabilitesi kontrol
edilirken, TGA egrilerindeki yatay bolgeler en 6nemli kisimlardir. Bu yontemin
pratikte uygulanmasinda 6nemli sorunlar vardir. Ornegin, eger iki tepkime ¢ok yakin
gerceklesiyorsa ayni sicakliklik araliginda etkileri birlesmektedir; tepkime hizlarinin
farkli olmasi1 da sorun yaratmaktadir. Boyle durumlarda TGA egrilerinin

yorumlanmasi zor olmakta ve yontemin hassasiyeti de azalmaktadir.

Agirlik kaybi egrilerinin geometrik sekillerinden yararlanilarak incelenen madde
hakkinda bir¢ok bilgi elde edilebilir. Bozunan maddenin, stabilitesi ve bilesimi,
olusabilecek herhangi bir ara {iriiniin termal stabilitesi ile bilesimi ve e8er varsa
artigin bilesimi konusunda bilgi verir. Bu teknikle yorumlanabilir bilgi edinebilmek
icin numunenin gesitli fiziksel ve kimyasal prosesler sonucu olusan bir iiriin igermesi

gerekmektedir.
TGA, yaygin olarak ii¢ degisik sekilde uygulanmaktadir:

v" Numunenin kiitlesinin sabit sicaklikta zamanin bir fonksiyonu olarak

kaydedildigi izotermal Termogravimetrik teknik,

v" Numunenin, artan bir seri sicakliktan herbirinde kiitlesi sabit kalana kadar

1s1tildig1 quasi-izotermal Termogravimetrik teknik,

v" Numunenin, sicakligi dnceden belirlenmis bir sekilde degistirilen bir ortamda

1s1t1ldig1 dinamik Termogravimetrik teknik,
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Bir termogravimetrik alet baslica su bilesenleri icermektedir:

= transducer evolved "
amplifier gas analysis
|1‘
-
Y
computer X
- data
capume carrier
- control = gas
4' programmer |
display
Y
X

Sekil 1.3 TGA sematik gosterimi

1. Terazi

2. Isitma cihazi

3. Sicaklik 6l¢lim ve kontrol birimi

4. Kiitle ve sicaklik degisimlerini otomatik olarak kaydeden sistem

5. Ornegin i¢inde bulundugu atmosferi kontrol eden bir diizenek
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Termogravimetrik analize etki eden faktorler
Tiim termal analiz yontemlerinde oldugu gibi bu yontemde de analizin 6l¢iim
Dogrulugunu etkileyen bazi degiskenler vardir. Bunlardan en 6nemlileri olan ve

temel olarak kiitle-degisimi egrisini etkileyen faktorler iki sinifta toplanmaktadir.

Enstriimantal faktorler

a) Firin 1sitma hiz1

b) Kaydedici hizi

¢) Firin atmosferi

d) Numune kabz ile firinin geometrisi
e) Kaydedici mekanizmanin hassasiyeti

f) Numune kabinin malzemesi

Numunenin o6zellikleri

a) Numune miktar1

b) Cikan gazlarin numune i¢indeki ¢oziintirliigii
¢) Tane boyutu

d) Tepkime 1sis1

e) Numune yigin yogunlugu

f) Numunenin yapisi

g) Termal iletkenlik
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TGA analizinin kullanildig1 uygulama alanlar

Fiziksel Degisimler Kimyasal Degisimler
v’ Siiblimasyon Kat1 — Gaz
v' Buharlasma Kati1l- Kati2 + Gaz
v Absorbsiyon Gaz + Kati1- Kati2
v" Desorbsiyon Katil + Kati2 - Kat13 + Gaz

v Adsorbsiyon

Termogravimetrinin kullanim alanlar1 soyle siralanabilir:

« Inorganik, organik ve polimerik maddelerin 1s11 bozunumu
* Metallerin yiiksek sicaklilarda ve cesitli atmosferlerdeki korozyonu
* Kat1 hal tepkimeleri

* Minerallerin pisirilmesi ve kalsinasyonu

* Sivilarin distilasyonu ve evaporasyonu

» KOmiir, petrol ve odunun pirolizi

* Rutubet, ucucu bilesen ve kiil igerigi tespiti

* Evaporasyon ve siiblimlesme hizlari

* Dehidrasyon ve higroskopiklik ¢alismalari

* Otomatik termogravimetrik analiz

* Polimerik maddelerin 1s1l oksidatif bozunmasi

* Patlayict maddelerin bozunmasi
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Termogravimetrik analizde olusan deneysel hatalarin kaynaklari :

TGA analizinde de bir¢ok hata kaynaklar1 mevcuttur. Bu hatalarin birgogu birbiriyle
Ilgilidir ve ayr1 olarak diisiiniilmez. Bunlardan en énemlileri:

* Numune kabindaki hava etkisi

* Firindaki konveksiyon akimlari ve tlirblilansin etkisi

» Kayit mekanizmasi ve terazide olusan rastgele dalgalanmalarin etkisi

* Firin indiiksiyon etkisi

» Termobalansin ¢evresinin etkisi

* Numune kabinda olusan yogunlagsmalarin etkisi

* Sicaklik dl¢limii ve kalibrasyonun etkisi

* Terazi kaydedicinin agirlik kalibrasyonun etkisi [17]

1.6.6  Dynafil ME:

Cekme kuvveti (draw force), biiziilme kuvveti ve kivrim kuvveti testinde
kullanilan cihazin kullanim amagclari:
e POY ipliklerinin ¢ekim kuvveti (draw force) degerlerinin 6l¢iilmesi
e Firiksiyon katsayis1 6l¢iilmesi
e Dinamik, kaynama ¢ekme ve kaynama ¢ekme kuvveti degerlerinin dlciilmesi

o Tekstiire ipliklerde degisik gerginliklerle, krimp ve krimp Kkuvveti

degerlerinin dl¢lilmesidir. [10]
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2 LITERATUR ARASTIRMASI

Yeo S.Y., Lee H. J., Jeong S. H., PP cips ve c¢esitli oranlarda giimiis nanopartikiil
iceren PP/Ag masterbatch kullanarak kabuk-6z tipi (sheath-core type) nanokompozit
lif iiretmislerdir. PP/Ag masterbatchleri ¢ift vidali konvansiyonel ekstruderde %3 ve
%10 (agirhik¢a) giimiis nanopartikiil icerecek sekilde iki tipte hazirlanmstir. ilk
proseste PP/Ag masterbatch 6z kisminda PP cipsler ise dis kisma yerlestirilmistir.

Ikinci lif cekiminde ise PP/Ag masterbatch dis kisma yerlestirilmistir.

Antibakteriyel analizler AATCC 100 metoduna gore yapilmistir. Giimis igerikli
masterbatch 6z boliimiinde kullanildiginda c¢ok yiiksek etkinlik gdstermistir. Ancak
giimiis ilave edilmis liflerin kristalinitesi orijinal PP liflerine goére diisme

gostermistir.[ 18]

Hipler ve ark. giimiis igerikli rejenere seliiloz lifi olan SeaCell Active liflerinin in
vitro test sisteminde Candida albicans, Candida tropicalis ve Candida krusei’ye
kars1 antifungal oOzelliklerini incelemislerdir. Ayrica farkli oranlardaki SeaCell
Active liflerinin Staphylococcus aureus ve Escherichia coli’ye kars1 antibakteriyel
aktiviteleri de test edilmistir. Antibakteriyel aktivite i¢in inhibasyon alanlari
belirlenmistir Seliilozik lif materyallerinden 6 mm c¢apli parcalar kesilmistir. Bu
parcalar Mueller-Hinton agar plakasinin ortasina yerlestirilmis ve 37 °C’de 24 saat
inokiile edilmistir. Daha sonra inhibisyon zonlar1 Ol¢lilmiistiir. Test sonuclarinda
Candida tirlerine kars1 ¢ok yiiksek antifungal aktivite belirlenmistir. En yliksek
antimikotik (antifungal) aktivite lic Candida tipi i¢cin de %100 SeaCell Active ile
elde edilmistir. 24 saat inkiibasyondan sonra kontrol numunesine gore %10-20 hiicre

kalmstir. [19]
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Kulinowski nano ve iyonik halde bulunan giimiisiin bakterilere karsi yliksek bir
etkiye sahip oldugunu, ayrica mantar ve HIV viriisiiniin de dahil oldugu birgok viriise
kars1 etkin oldugunu ileri siirmiistiir. Nanogiimiis konsantrasyonunun 0,14 pg/mL
kadar olmasiyla bile bircok nitrat bakteri tiirline zarar verebildigi bulunmustur.
giimiis elementinin nanoparcacik haline, nanogiimiis adi1 verildigini ifade etmis ve

nano boyutta bulunan farkli giimiis tiirlerini bir tablo halinde sunmustur. [20]

Cizelge 2.1. Giimiisiin dogada bulunma formlari

Boyut |
Cesitleri Sembol Ozellik
(nm)

Dogada tek bir atom halinde bulunamazlar.
Metal element hali | Ag 0,288 | Giinliik hayatta kullanilan siis ve madeni
esyalarda bulunur.

Ag 0,258 Tek bir giimiis iyonu suda ¢oziilebilir ve

Gilimiis iyonu
nanogiimiisten daha kii¢iik boyutludur.

Suda askida kalabilme 6zelligi vardir.

Nanogiimiis nano-Ag |1-100 | Kumas ve plastiklerin igerisine
uygulanabilmektedir.
Kolloidal halde Daha biiyiik parcaciklar igeren koloidal bir
- 1-1000 | karigimdir ve suda askida

I A
bulunan giimiis kalabilmektedirler.

Mariscal ve ark. Yaptiklar ¢alismada hastane enfeksiyonlarina sebep olan gesitli
klinik bakterilerin giimiis icerikli PET (Bioactive®) ipligi iceren ticari kumaslardaki
canli kalma potansiyellerini, in vitro aktivitelerini ve klinik uygulamalardaki
potansiyel kullanilabilirliklerini aragtirmislardir. insan derisinde ve hastanede yaygin
olarak bulunan gram pozitif ve gram negatif bakterilerinin hastalara hava, dolayl
olamayan temas ve hastane personeli ile bulastigi vurgulanmistir. Bu g¢alismanin
testleri sirasinda dort fakli bakteri kullanilmistir. Bunlar; E. coli, P. Aeruginosa, M.

Morganii, S. Aureus’dur.

%80-20 Bioactive PES-pamuk karisimli kumaslar Ispanyol Interasa firmasindan
temin edilmistir. Ureticinin verdigi bilgilere gére ipliklerdeki giimiis konsantrasyonu

180 ppm’dir. Kumaslar 3, 24, 48, 72 saat siiresince teste tabi tutulmustur.
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Kontrol kumasa gore Bioactive® iceren kumaslarda bulunan mikroorganizma
sayisinda dnemli derecede azalma goriilmiistiir. En iyi sonuglar da 24 saat siiresince

test uygulanmis olan kumaslardan alinmistir (Sekil 2.1)

100
£l CF
B0
70
&0
50
a0
30
20
10

BTF

Reduction of bacteria (%)

3 24 48 72
Contacttime inoculum/fabric (hours)

Sekil 2.1. Bioactive ve kontrol kumaslarin bakteriyel inhibasyon spektrumlari

Sekil 2.1°de bakteriyel azalma kontrol kumasi (CF) ve Bioactive kumaslardaki (BTF)
her bir kontak zamanindaki mikroorganizma sayilarindaki ortalama log azalmanin

yiizdesi olarak gosterilmistir. [21]

Wei ve ark. Yaptiklar1 calismada iki farkli yontemle hazirlanan giimiis katkili
polipropilen liflerinin yiizey karakterizasyonlarin1 incelemis ve antibakteriyel
analizleri karsilastirmislardir. Calismada MFI degeri 19 gr/10 dk. olan polipropilen
lifi kullanilmistir. Eriyikten ¢ekim ve Sputtering (Piiskiirtme) teknikleri kullanilarak
katkilt polipropilen lifleri hazirlanmistir. Eriyikten ¢ekim isleminde PP/Ag agirlik
oranlart1 100:0,3 ve 100:0,5 olarak belirlenmis ve egirme islemi 230 °C‘de
yapilmustir. Sputter yontemi ile hazirlanan PP liflerinde 20 ve 50 nm boyutlarinda iki
farkli nanoglimiis kullanilmigtir. Antibakteriyel analizler bakteri azalma yiizdesine

gore hesaplanmistir.

Hazirlanan 4 farklh PP lifinin  ylizey karakterizasyonu atomik kuvvet
mikroskobu(AFM) ve EDX kullanilarak yapilmistir. Yapilan AFM analizlerinde
100:0,3 glimiis oraniyla hazirlanan PP lifin yiizey yapisinda agregasyon goriilmekte
iken 100:0,5 oraninda glimiis igeren liflerin yiizeyinde ki glimiis dagiliminin homojen
oldugunu bulmuslardir. 50 nm nanoglimiis iceren PP liflerinin 20 nm nanogiimiis

igeren liflere gore daha kalin oldugunu belirlemislerdir.
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Sekil 2.2° de gosterilen EDX analiz sonuglarina gore ise kaplama yapilmis PP

liflerinin i¢erdigi giimiis miktarinin daha yiliksek oldugunu bulmuslardir.

10000.0 . . T 7
Ag
C
8000.01
|
I Ag coated PP
soo0.0f || fibar
d|
4000.0F ,Ill
I
[ Ag/PP composite
2000.0} fiber
PP fiber
0.0 g ’ . 4
0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0

Sekil 2.2. Wei ve ark. ¢caligsmalarindaki PP liflerinin i¢erdigi glimiis miktarlar

Elde ettikleri sonuglara gore (Cizelge 2.2) Sputter teknigi ile diretilen liflerin
antibakteriyel aktiviteleri eriyik yontemine gore elde edilmis olanlara gore daha

yiiksek ¢ikmistir. [22]

Cizelge 2.2. Wei ve ark. caligsmalarindaki elde ettikleri antibakteriyel etkinlik
yiizdeleri

Ag kaplama yapilmis
Ag/PP egrilmis lif PP

PP
lifi 100 : 0,3 100:0,5 |20 nm 50 nm

Bakteriyel azalma
yiizdesi 0 62,5 75,4 100 100

Wilk ve Dziworska Trevira firmasi tarafindan iretilen T140 ve T350 tip
antimikrobiyal lifleri ve X-Static lifinin antibakteriyel 6zelliklerini arastirmislardir.
Bu ¢ tip lif de glimiis iyonu icermektedir. Calisma kapsaminda iiretilen ve test
edilen tim giimis igerikli kumaslarin Staphylococcus aureus bakterisine karsi

yiiksek dayanima sahip oldugu goriilmiistiir.
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Kumaslar ayrica ¢esitli mantar ve mayalara kars1 da test edilmistir. Diisiik oranlarda
bile antimikrobiyal aktivite gozlenmistir. Bununla beraber glimiis icerikli olmalarina
ragmen tim irlnlerin farkli O6zellikler sergilediklerini ve karistm oraninin da

antibakteriyel aktiviteyi etkiledigini gostermislerdir. [23]

Shuhua ve ark. PET ile antibakteriyel malzemeyi ¢ift vidal ekstriiderde karistirarak
antibakteriyel masterbatch hazirlamislardir. Antibakteriyel masterbatch ve saf PET
kullanilarak 3500 m/dk ile yiiksek hizda eriyikten g¢ekim islemi uygulanarak
kompozit antibakteriyel PET iplik iretilmistir. Test sonucglarmna goére %35
antibakteriyel malzeme iceren antibakteriyel PET iplikleri bakterilere karsi %90

azaltma etkisi gostermis ve mekanik 6zelliklerde bozulmaya sebep olmamislardir.

Kompozit malzemelerin saf polimerlere gore mekanik, termal ve optik 6zellikleri
bakimindan daha istiin bir yapiya sahip olmalari bir¢ok aragtirmacinin ilgisini

cekmistir. Polimerler arasinda PET en yaygin kullanilan iiriinlerden biridir.

PET’in sahip oldugu iistiin mekanik ve optik 6zellikleri, siirtiinmeye kars1 dayanima,
yorulma ve asinmaya karsi dayanimi sebebiyle iplik, film ve paketleme
malzemelerinde genis uygulama alani vardir. Bu istiin 6zelliklerinden dolayr PET
tekstil endiistrisinde elektriksel iletkenlik, antibakteriyel aktivite ve gii¢ tutusurluk

0zelligi tasiyan ipliklerin tiretiminde de kullanilmaktadir.

Bu caligmada once 5 g nano SiO; 50 ml 0,08 mol/L glimiis nitrat soliisyonuna
eklenmistir. pH degeri 6-8 ° e NHj3.H,O ile ayarlanmistir. 75 °C ° de 4 saat
karistirilmistir. Adsorbsiyon reaksiyonundan sonra siispansiyon filtre kagidindan
gecirilmis, distile su ile yikanmig ve 110 °C ° de kurutulmustur. Boylece giimiis
katkil1 SiO, nano tozlar elde edilmistir. Elde edilen malzeme beyaz toz seklinde ve

yogunlugu 80 kg/m3 ~ tiir.

PET, Tianjin Petroleum&Chemical Corp. (Tianjin, China) firmasindan toz formunda
satin almmustir. Dispergatdr Nanjing Shuguang Chemical Plant (Nanjing, China)

firmasindan alinmustir.

Antibakteriyel testler E. coli ve S. aureus bakterilerine karsi yapilmistir.
Antibakteriyel malzeme, PET ve dispergatér compounderda %17:81:2 kiitle oraninda
birlestirilmigtir. 110 °C ¢ de 24 saat boyunca etiivde kurutma isleminden sonra

260°C’de ¢ift vidali ekstriiderde isleme tabi tutulmustur.
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35 mm c¢aph vida kullanilmis ve 50 rpm hizda calisilmistir. Ekstriide edilmis
malzeme oda sicakliginda su banyosunda tutulmus ve graniilatorde graniil haline
getirilmis ve sonucta antibakteriyel masterbatch elde edilmistir. Antibakteriyel
masterbatch (kiitlece %17 oraninda) ve saf PET kullanilarak 3500 m/dk hizda ve 300
°C’de eriyikten ¢ekim islemi uygulanarak 5 farkli kompozisyonda (%0, 1,5 (No:1), 3
(No:2), 5 (No:3), 7 (No:4), 9 (No:5) kiitlece antibakteriyel ajan iceren) kompozit
antibakteriyel PET iplikleri tiretilmistir.

Antibakteriyel aktiviteleri State Standard GB1598-1995 ° e gore yapilmistir.

antibakteriyel etkinin hesaplanmasi

A-B

R =- % 100%

esitligine gore yapilmistir. Uretilen malzemenin SEM, XRD, TGA ve DSC testleri

yapilmistir. Calismada iiretilen ipliklerin 6zellikleri Cizelge 2.3 ° de gosterilmistir.

Cizelge 2.3. Shuhua ve ark. ¢alismalarindaki antibakteriyel PET ipliklerin 6zellikleri

Antibakteriyel aktivite
S. aureus E. coli
Antibakteriy | Kopma 5 kere|30 kere|5 kere|30 kere
Numun . Uzam
. el ' ajan mukavemet 2 (%) yikanmi | yikanmi | yikanmi | yikanmi
miktar1 (%) |1 (cN/dtex) S S S S
O# 0 2,09 122,0 |0 0
1# 1,5 2,05 1239 |39 16 28 13
2# 3 2,00 125,2 |68 45 62 40
3# 5 1,98 126,0 |96 86 91 83
44 7 1,80 124,7 |95 83 89 81
S# 9 1,55 125,8 |96 85 90 81

Elde edilen sonuglara gore antibakteriyel malzemenin konulmasi ile ipligin kopma
mukavemeti degismistir. % 5 ’ ten az miktarda antibakteriyel ajan konuldugu zaman
kopma mukavemeti azalirken uzama orani artmistir. Ayrica antibakteriyel azalma
%80 ° den daha az ¢ikmustir. %5 antibakteriyel ajan i¢eren PET ipliklerinin uzama
oran1 126’ya yiikselirken, kopma mukavemeti azalmigtir. Antibakteriyel malzeme
orant %5 ’ ten fazla oldugu zaman ajanlar aglomere olmus ve bu durum mekanik

Ozelliklerini azaltmistir.
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Taramal1 elektron mikroskobu (Sekil 2.3) ile yapilan yiizey karakterizasyonu
antibakteriyel masterbatch ve % 5 katkili PET ipliklerinin igerisindeki giimiis

dagiliminin homojen oldugunu gostermistir. [24]

Sekil 2.3. Shuhua ve ark. ¢aligmalarindaki masterbatch ve pet ipliklerin SEM
goriintiileri
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3 MATERYAL ve METOD

3.1  Materyal

3.1.1 PET Cips

Projede kullanilan PET cipsleri, Korteks A.S. (Bursa) firmasinin polietilen teraftalat
polimerinden ticari olarak {irettigi iirlinler arasindan temin edilmistir. Kuru PET

cipslerinin bazi fiziksel ve kimyasal spektleri Cizelge 3.1 de verilmektedir.

Cizelge 3.1. PET cipsinin fiziksel ve kimyasal spektleri

Analiz Ortalama deger ve tolerans
Intrinsik viskozitesi 0,645 + 0,01 dl/gr
Karboksil ug¢ gruplari Max. 35 mmol/kg
Dietilen glikol % 0,95+ 0,15
Kiil % 0,30 + 0,03
Erime noktasi 261 +£2,0°C
Nem 40 ppm (% 0,004)
Yogunluk 1,35 g/ecm?

3.1.2 PBT Cipsleri

Tas1yict polimer olarak Epinion firmasinin herhangi bir katki maddesi igermeyen
PBT cips graniilleri kullanilmistir. PBT cipsinin baz1 fiziksel ve kimyasal spektleri

Cizelge 3.2 de verilmektedir.
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Cizelge 3.2. PBT cipsinin fiziksel ve kimyasal spektleri

Analiz

Ortalama deger ve tolerans

Fiziksel durum Kati
Rengi Beyaz
Bozulma sicakligi > 300 °C
Kendiliginden tutugma sicaklig > 420 °C

Yogunlugu 1,3- 1,4 gr/cm?
Alevlenme noktasi >355°C
Nem 40 ppm (% 0,004)

Bu degerler PBT tedarikgi firmasinin verdigi verilerden alinmastir.

3.1.3 Giimiis icerikli toz

Calismalarda kullanilan tozda, Kalsiyum fosfat yapisi glimiis i¢erecek sekilde
sentezlenmistir. Toz, yas kimyasal yontem kullanilarak sentezlenmekte, filtrasyon ve

kurutma islemlerini takiben 200 nm den 70 um araliginda istenilen tane boyutunda

tiretilebilmektedir. Detayli bilgi 4.1 boliimiinde verilmigtir.
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3.14 Calsmalarda kullanilan makinalar

3.1.4.1 POY-FDY Makinalar: :

Denyesel c¢alismalardaki POY {iretimi KORTEKS Ar - Ge iplik iretim
departmaninda bulunan Barmag marka POY - FDY (ekstiirderli boyama tertibatli, 6
bobinli) pilot makinesinde yapilmistir.Uretim pilot makinasinin kapasitesi 50 - 150
denye arasindadir. 50 denyede saatteki tiiketim miktar1 yaklasik 9 kg, 150 denyede

saatteki tilketim miktari ise 30 kg’dur.

Makinede ipligin bobinlere sarildig:1 2 adet winder, POY ve FDY iplik lretimine
olanak saglayan galet sistemleri, pantolon, punta sistemleri, FDY {iretimi i¢in
yaglama tamburu, elektrik panosu, kurutma ve makine ana bilgisayari

bulunmaktadir.
POY iiretim pilot makinesi temel olarak 3 ana boliimden olusmaktadir:

1) Bobinaj 0,00 m 2) Uretim 6,50 m - 8,75 3) Kurutma 11,10 m

Sekil 3.1 POY-FDY Uretim makinasi
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FDY iplik iiretiminde ayrica 5 galet sistemli POY-FDY ¢ekimi yapabilen SPINBOY
II-CC iplik ¢ekim Makinasi kullanilmisgtir. [10]

==

Sekil 3.2 SPINBOY II-CC iplik ¢ekim makinasi

3.1.4.2 Tekstiire makinalari

Tekstiire tiretimleri Barmag Marka 2 adet friksiyon sistemli AFK M tipi uzun firin
tekstiire pilot makinesi (12 pozisyonlu ), 1 adet friksiyon sistemli AFK V tipi uzun
firin tekstiire pilot makinelerinde (12 pozisyonlu) ger¢eklestirilmistir. [10]

Sekil 3.3 Barmag tekstiirize makinalari
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3.2 Metod

3.2.1 Polimer ve iplige yapilan testler

Viskozite (int.): Viskozite sivinin akisa kars1 gosterdigi direng olup polimerlerin en
belirleyici ozelliklerinden biridir. Testin amaci, elde edilen {irliniin sicaklik ve

konsantrasyona bagli olarak viskozitesinin tespitidir.

Test edilecek numune, fenol/1,2-diklorobenzen ¢ozeltisinde ¢oziindiiriildiikten sonra
bir Ubbelohde 1c¢ viskozimetresinde 25 °C ' de akis zamani dl¢iiliir. Ol¢imler Lauda (
Viskozimetre ) cihaziyla gergeklestirilmistir. Olgiimlerde her numune i¢in 3 Sl¢iim
yapilir, ortalamasi alinir. Sonra iki adet ayn1 numunede sahit numune olarak ayni

sekilde 3’er dl¢iimle test edilir. Son olarak bu li¢ numunenin ortalamasi alinir.

Karboksil u¢ gruplar1 (mmol/kg) : Testin amaci, polimerizasyon sonucu, ortamda

bulunan polimer zincirlerinde karboksil gruplarini tespit etmektir.

Numune, geri sogutma altinda o-krezol/kloroform ile hazirlanmis ¢ozelti ile
¢oziindiiriildiikten sonra, 0.05 N KOH (etanolik) ile potansiyometrik olarak titre

edilir. Olgiimler 3 numuneden yapilir ve ortalamasi alinir.

Kiil (%) : Numuneler, porselen krozede yakilarak kiillendirilir. Yanmadan kalan
kistm tartilarak aradaki agirlik farkindan kiil miktar1 hesaplanir. Olgiimler 3

numuneden yapilir ve ortalamasi alinir.

Erime noktasi (°C): Polimer numunesi, mikroskop altinda sabit hizda artan 1s1
verilerek gozlemlenir. Ergime noktasi, kristalin bolgedeki makromolekiiler arasi
baglarin koptugu son parlaklik noktasindaki sicaklik degeridir. Ergime noktasi,
maddelerin belirleyici 6zelliklerinden biridir. Olgiimler 3 numuneden yapilir ve

ortalamasi alinir.

Nem miktar1 (%) : Cipste bulunan nem miktarin1 6lgmek amaciyla, Kulometre
cihazinda nem tayini yapilir buna gore firin yardimiyla cipsteki nem ugurulur. Nem
kuru azot gazi ile hiicreye tasinarak, Karl-Fischer metoduna gore titre edilir.

Olgiimler 3 numuneden yapilir ve ortalamasi alinir. [10]
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3.2.2 Polyester Iplige Yapilan Testler

Filament diizgiinsiizliik testi (Uster Tester-3 cihaz)

¢ Amag iplik kondansatérden gecerken yapisindaki degisiklikleri, iplik yilizey
diizgiinstizliiklerini kiitlesel olarak 6lgmektir.

% Teste baslamadan 6nce tiim numuneler iklimlendirilir. iplik, iplik klavuzu,
gerilim ayarlayic1 ve roller’lardan gecirilip emme agzina verilir. Hatasiz
sonuclar elde etmek i¢in her numune test hizi, giris basinci, biikiim yonii ve
gerilim kuvvetleri ayarlar1 minimum diizgiingiizliik elde edilebilecek sekilde
ayarlanir.

% Start tusuna basildiktan sonra iplik kendisine uygun belirlenmis parametreler
ile teste baslanir ve sonuglar yazicidan alinir.

¢ Elde edilen test sonuglarinda bir anormallik oldugu diisiiniiliirse numune
tekrar test edilir.

¢ Ekrandan veya yazicidan alinan sonuglardan; POY ipliklerden elde edilen

%Um ve %CVm degeri, FDY ipliklerde ise half inert ve %CVm degeri alinir.
[10]

Dynafil Me test cihaza
Cihazin ¢calisma prensibi:

Calismalarda KORTEKS laboratuvarinda bulunan Textechno firmasina ait Dynafil
ME cihazi kullanilmigtir. Bobinden sagilan iplik belirli bir 6ngerilimle (0,2 g/tex)
cihaza girer. Iplik ilk silindir tarafindan sabit hizla kompanse edici silindire sevk
edilir. Iplige bu silindir iizerinde gerilim yiiklenir. Uzerinden iplik gecen kompanse
edici silindir merkezinden sarka¢ sistemine mesnetlenmistir. Sarka¢ kolunun bir
ucunda kompanse edici silindir diger ucunda agirligin olmasi nedeniyle silindir
agirligin uyguladigr kuvvet neticesinde yukari dogru harekete zorlanmasi, buna
karsin ipliginde silindiri agsag1 bastirmak istemesi sonucu iplik iizerinde agirliga bagh
olarak bir gerilim olusur. Agirlik sabit oldugundan bu gerilim iglem siiresince sabit

kalmaktadir. 2. sevk edici silindir 2 kademeli galet olarak tasarlanmstir.
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Arkadaki galet ipligi Olciim bolgesine sevk ederken, Ondeki galet ipligi Olglim
bolgesinden disar1 sevketmektedir. Bu galetlerin donme hizlar1 ayarlanabilmektedir.
Arka galetten firmma giren iplik, firin sonunda iizerinde gerilim hissedici bulunan
dlgiim silindirene gelir. Olgiim silindirinden gecen iplik firmin disindan 2.silindirin
ondeki galetine gelir. Olgiim silindirindeki gerilimdlger, ipligin fazla veya az
beslenmesinden ve firin sicakligindan kaynaklanan iplik {izerinde olusan gerilimi

Olger.

Draw-force 6l¢timii, ipligin test bolgesinden gecerken (hareket halinde iken) sabit
¢ekmeye (uzatma) maruz kalmasi ve bu esnada iplik {izerinde olusan gerilimin
dlciilmesi seklinde yapilir. Sonug cN cinsinden kuvvet biriminde verilir. Iplige

uygulanacak sabit ¢cekme miktari ipligin kopma-uzama diyagramindan elde edilir.

Draw-force test isleminde iirlin 6zelliginin dl¢timiinde etkili olan cihaz parametreleri;
sicaklik, ¢cekim orani ve islem hizidir. Bu ¢alismada bu parametreler sabit tutulmus
olup, sicaklik, 250 °C, ¢ekim 1,65-1,75, test hiz1 250 m/dk, 6n gerilim test; edilen
iplik denyesinin %5 ° 1 miktarinda (cN) , teste tabi tutulan iplik uzunlugu 100 m
olacak sekilde cihaz ayarlanmistir. [10-25]

Kopma mukavemeti ve uzama oraninin belirlenmesi:

Amag her tiirlii iplik numunesinin, mukavemet, kopma uzamasi, kopma yiiklerini es

zamanda es test hiz1 prensibine gore test etmektir.

Testten 6nce numuneler kondisyonlanmalidir. Iplik daha once herhangi bir testten
gecirildi 1se veya iklimlendirme siiresinin test sonuglarini etkilemedigi tespit

edildiginde iklimlendirme yapilmasina gerek yoktur.

Iplik cinsine gore daha onceden parametre ayari yapilmis program segilir. POY
ipliklerde kiskaglar arasindaki mesafe 200 mm = 1 mm, test hizt 1500 mm/dk, 6n
gerilim 0.05 g/dtex olacak sekilde ayarlanir. Tekstiire, FDY, vb. ipliklerde kiskaglar
arasindaki mesafe 500 mm + 1mm,test hiz1 ipligin kopma siiresi 20 sn. olacak sekilde

ayarlanir.

Test ekipmanlarinda dtex degerininde Olciilebildigi “AUTOCOUNT” kisimlar

mevcuttur. Test edilen ipligin mukavemetinin tespiti i¢in dtex iplik dogrusal
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yogunluk degeri mutlaka girilmelidir. Cikrigin dolu oldugu donemlerde bu iinite

vasitastyla dtex dl¢timleri alinarak kopma-uzama testine gecilebilir.

Test bagladiginda cihaz numuneyi kopana kadar ¢ekerken siirekli kuvvet kontrol

edilir. (Ipligin kopabilmesi i¢in kuvvet siirekli artacaktir)

Ipligin kopmadan oOnceki max. kuvvet degeri mukavemet tespitinde kullanilir.
Maksimum kuvvet anindaki uzama degeri ise 0 numuneye ait uzama orani degerinin

tespitinde kullanilacaktir.
Degerlendirme :

Sonuglar ekrandan veya yazicidan alinir. Biitiin hesaplamalar agagidaki esitliklere

gore yapilir.

Sekil 3.4 Statimat Me cihazi

Maksimum kuvvetin hesaplanmasi

Maksimum kuvvet (cN)=[Y Fg]/n
Maksimum kuvvet (g) =[1.02 > Fg ]/ n
Fy : Maksimum kuvvet

n : Her bobin i¢in yapilan test sayisi
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Kopma — uzama oran1 hesaplanmast

Kopma — Uzama ( % ) = (E/Lo)x 100
Lo : 11k uzunluk (mm) E :Uzama (mm)
Mukavemetin hesaplanmast:
Mukavemet (cN/Dtex) = [>. Fy ]/ [n*Td]
Fg : Maksimum kuvvet

Td : Dtex

n : Bir bobin i¢in yapilan test sayis1  [10]

Itemat lab ts1 ile Punta sayim ve kalicilik testi :
Amaci, 6n gerilim altinda puntali POY, tekstiire ve diiz iplik’lerdeki puntalari
saymaktir. Ipligin boyunu belirli oranlarda uzatarak puntal tekstiire ipliklerde punta

kaliciligini tespit eder. (%3 - % 5 ve % 7,5);

Sekil 3.5 Itemat lab TSI cihazi

Punta’li iplik makinaya baglanir ve numune ile ilgili bilgiler bilgisayara girilir.

Bilgisayardan Itemat Lab TSI programi calistirilir.

¢ Cihazm FZK1, FZK2 ve olgim sensorii iplik  ¢ikartilarak
stfirlanir.Bilgisayardan “Analysis” ikonu tiklanarak test baslatirlir.

< Olgiim yapildiktan sonra ipligin profil gériiniimii ekrana gelir.
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X/
°

X/
*

Ekranda bulunan “Autolevel” ikonu tiklanarak Level ayari yapilir.Punta

sayim sonuglar1 “Meassurement” ikonu tiklanarak alinir.

Eger PUNTA kalicilik testi i¢in Ol¢iime devem edilecekse ‘““Analysis”
programindan  ¢ikip  “Proroduction”  programma  girilir.” Analysis”
programindaki level degeri ve numuneye ait bilgilerin sayfaya aktarildiginin
kontrolii yapilir.Punta kalicilik testi uzama degerleri (3,5 ve 7,5) ve belirlenen
level degeri bilgisayara girilir.

Teste baglanir. Cihaz % 0 Uzamada PUNTA sayimi ve belirlenen uzamalarda
da kaliciliginin tespitini yapar.Sonuglart “Meassurement” ikonu tiklanarak
almir. Sonuglar printerden alinir. PUNTA Olclimlerini 10 metre iplik
tizerinden yapilir. Cihazdan alinan sonuglar bu nedenle 10’a bdliinerek

metredeki punta sayisi tespit edilir. [10]

OXFORD QA 7020 cihaz ile yag tayini :

Amag:

Uretimi yapilan ipliklerde, kullanilan yagm % miktarinin  oranmin

hesaplanmasi

Niikleer Manyetik Rezonans yontemiyle ipliklerde yag tayini:

Cikriktan iplik numunesi alinir. (POY* da ~ 3 gr, tam ¢ekimli ipliklerde ~ 1,5
gr olacak sekilde)

Tip cihazi 6l¢ltim haznesine yerlestirilir.

Test metodu secilerek dlgiime baslanir.

Olgiim siiresi 64 saniyedir.

Olgiim bitince numune ye ait % yag degeri ekrandan okunur. Bu cihazda

numune agirliginin tartilmasina gerek yoktur. [10]

Sekil 3.6 Oxford MQA 7020 cihaz1
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Kaynar su icinde cekme testi :
Metot: DIN 53866-t2/texturmat

Cile halinde magazine alinmis numuneler kaynama ¢ekme kazanina girmeden once 1
olgiim yapilir. Olgiim icin magazin teksturmat cihazinin sehpasmna konulur ve
bilgisayardan “Kaynama Cekme” grubu ¢agrilarak numunelere ait tamamlayici

bilgiler girilir.

Kaynama c¢ekme test grubu aktif hale getirilip “Start” butonuna basilarak test

baglatilir.
500 gr (2 cN / tex)agirlik uygulanarak ilk uzunluk 6l¢iiliir ( Lo ).

flk uzunluk &lgiildiikten sonra magazin 95 °C’de, 10 dakika sicak suda bekletilerek
kaynama ¢ekme islemine tabi tutulur. Kaynama ¢ekme kazanindan ¢ikarilan magazin
2 saat laboratuar ortaminda sartlandirilir. Magazin tekrar Teksturmat cihazina

takilarak ol¢iiliir 2. uzunluk Sl¢timii yapilir( Lg ).
Degerlendirme:
% Kaynama ¢ekme = [(Lo-Lg)/Ly]x 100

Yukarida belirtilen formiillere gore cihaz otomatik olarak sonuclar1 hesaplayip

yazicidan verir. Yazicidan alinan sonugclar tiretim degerlerine gére kontrol edilir. [10]

Tekstiire iplik kivrim degerinin ol¢iilmesi :
Krimp testlerinin yapilabilmesi i¢in sicak hava firinina ihtiyag vardir.
Test i¢in numune hazirlanmas :

Teksturmat cihazinda 6lgiim yapabilmek i¢in dl¢iilecek materyal ¢ikrikta cile haline
getirilir. Bu ¢ile kalinlig1 2500 dtex’tir. 500 denye’den daha kalin olan ipliklerde ise

cile kalinlig1 10000 dtex’tir. Daha sonra bu ¢ile magazine yerlestirilir.

Metot : DIN 53840-t1/texturmat
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Sicak hava firminda 120 °C’de, 10 dakika bekletilerek kivrim olusumu
gerceklestirilir.

Firindan ¢ikarilan magazin 30 dakika laboratuar ortaminda sartlandirilir.Laboratuar

ortaminda sartlandirilan magazin Teksturmat cihazinin sehpasina konulur.

Bilgisayardan krimp analiz grubu cagrilarak numunelere ait tamamlayici bilgiler
girilir/ Krimp analiz grubu aktif hale getirilip “Start” butonuna basilarak test

baglatilir.

Cihaz sirastyla 500 gr ( 2 ¢cN / Tex ) agirlik basarak “LG” uzunlugunu, 2,5 gr (0,01
cN/Tex) agirlik basarak “LZ” uzunlugunu, 25 gr (0,1 cN/Tex) agirlik basarak “LF”
uzunlugunu dlger. “LF” uzunlugu dl¢iildiikten sonra 6l¢tim almadan 2500 gr (10 cN /
Tex ) gr agirlik basar ve takiben 2,5 gr ( 0,01 cN / Tex ) agirlik basarak “LB”

uzunlugu olctiliir.

Cihaz magazini toplam 5 tur c¢evirip gerekli Olglimleri aldiktan sonra sonucu

yazicidan verir.

Degerlendirme :

% CC (Kivrim kisalmas1 ) =[(Lg-Lz) /Lg]x 100

9% CM (Kivrim modiili ) = [( LG—LF ) /LG] x 100

% CS (Kivrim kaliciligr ) = [(LG-LB )/ (LZ-LB )] x 100

Yukarida belirtilen formiillere gore cihaz otomatik olarak sonuglari hesaplayip

yazicidan verir. Yazicidan alinan sonuglar iiretim degerlerine gore kontrol edilir. [10]
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3.2.3 Proje kapsaminda gerceklestirilen karakterizasyon testlerine ait bilgiler

DSC testleri: Tez kapsaminda yapilan c¢aligmalarda heat flux tipi Mettler Toledo
Stare System DSC 823e¢ Cihazi kullanilmistir. DSC analizleri 10°C/dk  artis
hizlartyla gergeklestirilmistir.

Sekil 3.7 Mettler Toledo Stare System DSC 823e Cihaz

Calismalarda yapilan ¢aligmalar sirasiyla

¢ Makina ¢alistirildiktan sonra tartim islemine gegilir.

% Tartimda bos numune kab1 koyulur ve darasi alinir, daras1 alindiktan sonra

ayni kabin i¢ine numune koyulur ve tartilir ve 6l¢iim islemine gegilir.

% Deney ‘‘Send Experiment’’ ile gonderilir. Cihaz ‘‘Insert Temperature’
numune koyma sicaklgina gitmeye baslayacaktir. Bu sirada modiil kontrol
penceresinin rengi yesildir.

¢ Eger “‘purge gaz’’ kullaniliyorsa akis hizi kontrol edilir.

¢ Firin kapagi cimbiz vasitasi ile agilir.

% Numunenin bulundugu kap sensoriin ‘‘S’’ (sample) ile tanimlanan sol
kismina dikkatlice yerlestirilir.

¢ Sensoriin sag ‘‘R’’ boliimiinde referans kabin bulundugundan kontrol edilir.

% Firin kapagi cimbiz vasitast ile tekrar yerine takilir.

¢ Modiil kontrol penceresinden istenilen 6l¢iim metodu secilir. Calismalarda
10° C lik artiglarla 300 ° C ye kadar artig sonra sogutma yontemi secilmistir.
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Metod ““OK’’ tusu tiklanirak segilir ve modiil kontrol penceresinde kirmizi
151k yanar.Modiil kontrol penceresinde yanan kirmizi ve yesil 1siklarin anlami

asagida belirtilmistir.
Yesil 1s51k: Olciim heniiz baslamadi.

Kirmizi 1s1k: Olgiim yapaliyor.

X/

+ Deney tamamlandiginda modiil kontrol penceresinde ‘‘Remove the Sample’’
yazisi ¢ikar. Firin kapagi acilir ve numune ¢ikartilir. ‘OK’’ ile onaylanir.

¢ Modiiliin bekleme sicakligina geri donmesi i¢in deney tamamlandiktan sonra

““‘Reset’” tusu tiklanir. ““‘Reset’’ tusu iki tiklandiginda tiim 1sitma islemi

durur.

TGA Testleri:

TGA, malzemede sicakliga bagl olarak meydana gelecek agirlik degisikliklerini
tanimlamada kullanilan bir test yontemidir. Test sonunda, sicaklik ile malzemede
meydana gelen agirlik kaybmi gosteren egri ve malzemeden geriye kalan kalinti
yiizdesi elde edilir. Tez kapsaminda yapilan g¢alismalar KORTEKS firmasinda
bulunan yatay firina sahip Mettler Toledo Stare System TGA/SDTA 851e cihaziyla
gerceklestirilmistir. TGA analizlerindeki 1sitma hiz1 20°C/dk dur.

Sekil 3.8 Mettler Toledo Stare System TGA/SDTA 851e cihazi
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TGA makinasinda yapilan analizlerde yapilan c¢aligmalar asagida sirasiyla

belirtilmistir:

Cihaz1 agtiktan sonra ‘‘Routine Window’’ penceresinde ‘‘Open’’ sekmesinden
uygun bir metot segilir. Tez calismalarinda 20 ° C lik artiglarla 750 ° C ye kadar

c¢ikilip sonrasinda sogutma metodu se¢ildi.

Metot yazilirken ¢ikan pencereye numune agirligi girilir. Test bitiminde “Furnace *’
tusuyla otomatik olarak firin kapagini agarak test numunesi alinir ve ¢ift “Reset®

tiklamasiyla test sonlandirilir.

SEM Goriintiileri: Analizler Anadolu Universitesi Malzeme Miihendisligi
Laboratuarlarinda SEM, Zeiss Evo S0EP cihazinda gergeklestirilmistir. Numuneler
once altinla kaplanmistir. 10 kV enerjide 100 kat biiyiiltmeden 10000 kat biiyiiltme

oranlar1 arasinda 6l¢iimler yapilmistir.
EDX Analizi: SEM cihazina bagli EDX ekipmaniyla gerceklestirilmistir.

XRD Analizi: Analizler Anadolu Universitesi Malzeme Miihendisligi
Laboratuarlarinda Rigaku-Rint 2200 gergeklestirilmistir. XRD analizleri 10-50°

acilar1 arasinda 2 °/dk hiz ile yapilmistir.

Tanecik Boyut Dagilimi Analizleri: Analizler Anadolu Universitesi Malzeme
Miihendisligi Laboratuarlarinda Malvern NanoZS 2000 cihaziyla gergeklestirilmistir.
Malzemenin atritdr degirmende yapilan 6giitmeler sonrast PEG katilarak olglimler

yapilmistir. Sonuclar en az {i¢ numunenin ortalamasindan elde edilmistir.
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3.2.4 Antibakteriyel Testler

3.2.4.1 Halo test metodu:

Halo test metodunda, steril edilmis petri kutulari icine bir miktar malzeme konulur,
lizerine bir film tabakasi olusturacak sekilde besi yeri dokiiliir ve bakteri ekimi
gerceklestirilir. Antibakteriyel etkiye sahip olan malzemeler iizerinde bakteriyel
gelisgme goriilmez. Antibakteriyel etkiyi belirlemek amaciyla oksijenli solunum
yapan Escherichia Coli (E.coli, ATCC 25922) bakterileri yaygin olarak
kullanilmaktadir. Sonuglar en az ii¢ numunenin ortalamasindan elde edilmistir. [26]
Halo testi sadece sentezlenen tozun bakteriyel etkinligini tespit etmek igin

uygulanmigtir.

3.2.4.2 ASTM E2149-10 test metodu:

Bu standart dinamik calkalamali yontemdir. Bu test yontemi, migrasyon yapmayan
antibakteriyel tirlinlerle islem gormiis tekstil malzemelerinin ve hidrofob tekstillerin
test edilmesi i¢in idealdir. Bu testte icinde numune kumas bulunan soliisyonda
baslangic anindaki bakteri sayisi ile bir saatlik calkalama sonucundaki bakteri
sayilar1 oranlanmaktadir. Elde edilen oranin azalma yo6niinde olmasi numune kumas
ile yapilan c¢alkalama isleminin soliisyon icindeki ortalama bakteri sayisinda
azalmaya neden oldugunu gostermektedir.  Sonuglar en az {ic numunenin
ortalamasindan elde edilmistir. ASTM 2149 testi antibakteriyel ipliklerden Oriilen

kumaslara uygulanmistir. [27]

— T
[+ <

18 saatlik kultur ekimi seyreltmeler J - \ ‘bakteri konsantrasyonu 1,5-

& ==\ 310%

| |

her tiape tekstil numunesi ve
bakteri siispansiyonu ekme

- L ' - 0 zamaninda

{ - { _\ Lo bakteri saymm
B ez, LA :
antibakterival tekstil ‘_'_' referans tekestil
1 saatlik kanstrma sonucun hesaplanmass
sonrasi
‘ A = baglangic anindaki oralama bakter sayiss
t zamam sonrasi saymm B - Calkalama sonundaki ortalama bakieri sayisi
%% Azalma — [(A - B A ]~ 100

Sekil 3.4 ASTM 2149 testinin sematize edilmesi
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4 ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

4.1  Giimiis Katkil Antibakteriyel Seramik Tozun Uretimi

Antibakteriyel seramiklerde bir tasiyict biinyenin bulunmasi ve metal iyonlarinin
yaptya kolay katilmasi gereklidir. Antibakteriyel seramikler, tasiyici biinye baz
alinarak; amorf silika, zeolit ve kalsiyum fosfat biinyeli olarak siniflandirilabilirler.
Bu malzemelerin ortak 6zelligi genis kristal yapisina sahip olmalaridir. Bdylece

metal iyonlar1 sisteme girebilmekte ve bakteriler lizerinde etkin olabilmektedirler.

Bu tiir seramikler dogrudan insanla temas halinde olabileceklerinden biyolojik
uyumluluk gostermelidirler. Daha o©nce yapilan ¢aligmalar hidroksiapatitin
(Ca1o(PO4)s(OH), ) biyo uyumlulugunun yiiksek oldugunu belirlemistir. Ameliyatla
yapilan bir¢cok implantasyonlarda insan viicudunun cesitli yerlerinde hidroksiapatit
kullanilmaktadir. Ayrica hidroksiapatitin Ag*?, Cu*?*, Zn** vb. metal iyonlar ile

katyon degisim hiz1 ¢ok yiiksektir.

Kimyasal arimma yontemlerinden ¢ogunun insan sagligmi tehdit edecek yonde
zararlart oldugu disiiniilerek bu c¢alisma i¢in hazirlanan metal iyon katkili
antimikrobiyal toz iiretiminde kullanilan metal iyonu glimiis, tasiyici biinye ise biyo

uyumlu kalsiyum fosfat tiirevidir.

Fosforik asit

Manyetik kanigtirici

Ca(OH), + glimiig iyonu

pH metre ﬂ

Sekil 4.1 Antibakteriyel tozun hazirlanisi
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Toz, yas kimyasal yontem kullanilarak sentezlenmekte, filtrasyon ve kurutma
islemlerini takiben 200 nm den 70 pm araliginda istenilen tane boyutunda
uiretilebilmektedir. Farkli fiziksel 6zelliklere (farkli iyon degisim katsayisina) sahip

toz sentezi de mumkindur.

Yas kimyasal yontemde once metal iyonlart (Ag+ ve Zn™®) saf suda manyetik
karistirict yardimiyla tamamen ¢oziilmiistiir. Cozeltinin igerisine kalsiyum hidroksit
eklenerek siispansiyon hazirlanmistir. Daha sonra bu siispansiyona yavas yavas
fosforik asit ilave edilerek devamli karistirma islemi ile kimyasal reaksiyona girmesi
saglanmistir. Kalsiyum fosfat yapisina yakin bir yap1 olusturmak i¢in pH belirli bir
degerde sabitlenmistir. Tozun sentezlenmesi sematik olarak sekil 4.1 gosterilmistir.

Olusan ¢ozelti filtreden gegirilip 80 °C’de etiivde kurutulmustur

Elde edilen tozun tane boyutu kuru o6gilitme ve atritér degirmende yas Ogiitme
yontemleri ile distiriilmektedir. Atritdr degirmende sulu ortamda yapilan 6giitmenin
ardindan dondurmali kurutucudan gecirilerek 1if polimerine katilabilir hale
getirilmektedir. Islem parametrelerinde yapilan degisiklikler ve ogiitme sirasinda
kullanilan c¢esitli katki maddeleri ve stabilizatorler ile de tozlarin tane boyutlar1 ve

polimer ile uyumluluklar1 degistirilebilmektedir.
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4.2  Sentezlenen Antibakteriyel Tozun Karakterizasyonu

Elde edilen toz numunelerinin faz analizleri X-isinlar1 difraktometresi (XRD,
Rigaku-Rint 2200) ile tane boyutu analizleri Malvern NanoZS 2000 ile ve yiizey
morfolojilerinin analizleri taramal1 elektron mikroskobu (SEM, Zeiss Evo 50EP) ile

analiz edilmistir.

4.2.1 XRD analizi sonuclar

XRD analizleri 10-50° acilar1 arasinda 2 °/dk hiz ile yapilmistir. Elde edilen
grafikteki (Sekil 4.2) pikler JCPDS katalogundaki verilerle karsilastiriimas,
antibakteriyel tozun hidroksiapatit (HA), tri-kalsiyum fosfat (TCP) ve ¢inko oksit

fazlarini icerdigi tespit edilmistir.

Siddet
III|IIII|IIII|IIII|II\I|\III

28 (")

Sekil 4.2 Antibakteriyel tozun XRD grafigi

4.2.2 Tane boyutu sonuclari

Sentezlenmeye baslayan antibakteriyel tozlar 3 farkli yontemler modifiye edilmis ve
Zetasizer cihazinda etil alkol ortaminda tane boyutu Slgiimleri gerceklestirilmistir.
Elde edilen sonuglar tozlarin ortalama tane boyutlarinin 200-400 nm araligina
diisiiriilebildigini gostermektedir. Cizelge 4.1 tane boyutu degerleri tablo ve grafik

halinde sunulmustur.
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Cizelge 4.1 Sentezlenen antibakteriyel tozlarin tane boyutlar

Numune kodu Ortalama tane Boyutu (nm) Genislik (nm)
1. Antibakteriyel toz 224 22.6
2. Antibakteriyel toz 321,7 43,09
3. Antibakteriyel toz 351,6 53,87

Size Distribution by inteasity

Intensty (%)
=)

Size (d.nm)

Sekil 4.3 1. Antibakteriyel nanokompozitin nano-sizer boyut dagilimi grafigi

Size Distrbution by Intensity

|Irtenstty (%)
3

Size (dnm)

Sekil 4.4 2. Antibakteriyel nanokompozitin nano-sizer boyut dagilimi grafigi

Size Distribution by Intensty

[rtensdy (%)
o o 8 &

o1 1 10 100 1000 10000
Size (dnm)

[———— Recoras zac 3]

Sekil 4.5 3. Antibakteriyel nanokompozitin nano-sizer boyut dagilimi grafigi
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4.2.3 Taramah elektron mikroskobu ( SEM ) ve EDX ¢ekimleri

Sentezlenen antibakteriyel tozun yiizey morfolojisi ve tane boyut dagilimi, taramali
elektron mikroskobu kullanilarak belirlenmistir. Sekil 4.6 ve 4.7 de sentez sonrasi
yapilan SEM ve EDX goriintiileri verilmistir. Sonuclar tozun yapisindaki giimiisiin
varligini gostermektedir.

Mag = T4

Sekil 4.6 Antibakteriyel tozun 6glitme sonrasi SEM_gérUntUsU

Spectrum 1

wull Scale 1646 cts Cursor: D000 ke’

Element Weight?s | Atomic%s Compd®s | Formula
G5, I 8 1 NN S 0 T O I S T s S

Ca k. 24 08 16.60 3370 Cady j
ZnK | 2308 | 9ve i 2873 _ZnO
Ao L. 3 63 i 093 i 390 Ao

O 34.51 ises»y 0 4 v
T Totals | 10000

Sekil 4.7 Antibakteriyel tozun EDX analizi sonucu
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4.3  Antibakteriyel Tozun Mikrobiyolojik Analiz Sonucu

Anadolu Universitesi Cevre Sorunlart Uygulama ve Arastirma Merkezi
Mikrobiyoloji Laboratuvarlarinda Halo Test metodu kullanilarak E.coli bakterisine
kars1 yapilan analiz sonucunda tozun antibakteriyel etkinligi gosterilmistir. Sekil

4.8°de giimiis katkili toz ve giimiis katkili olmayan tozlarin fotograflari

gosterilmektedir.

Sekil 4.8 Gelistirilmis tozun antibakteriyel analiz sonucu (a) giimiis katkisiz toz, (b)
giimiis katkili toz

Halo test metodunda petri kaplar1 ve toz numuneler 200°C’de 2 saat siire ile steril
edilmistir. Kat1 besi yerinde bulunan saf E.coli kiiltiirlinden 6ze ucu ile bir miktar
aliarak siv1 besi yerine aktarilmis ve sivi besi yeri 37 °C’de, 24 saat inkiibe edilerek
kiiltiir hazirlanmistir. Oze ucunun ve deney tiipiiniin agiz kismi atesten gegirilerek
steril edilmistir. Bu bakteri kiiltiiriinden 103, 104, 10° oranlarinda diliisyon
hazirlanmistir. Her bir deney tiipiinden digerine aktarim yapilirken vorteks tiip
karistict kullanilarak sivi besi yerinin homojen hale gelmesi saglanmistir. Besi yerleri
malzemeler {lizerinde ince bir film tabakasi olusturacak sekilde dokiiliip, hazirlanan
diliisyonlardan 200 pl’lik bakteri ekimi yapilmistir. Ekim steril dragalski ozesi
kullanilarak yiizeye yayma yontemi ile yapilmistir. Petriler ters ¢evirilerek 37°C’de,
sicak hava sirkiilasyonu engellenmeyecek sekilde yerlestirilmis ve 24 saat siire ile
inkiibe edilmistir. 24 saat sonunda numunelerin fotograflari ¢ekilerek antimikrobiyal
etkinlikleri belirlenmistir. Antibakteriyel tozdaki bakteri azalmasinin daha az oldugu

sekillerde goriilmektedir.
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4.4  Antibakteriyel Masterbatch Gelistirilmesi

Sentezlenen nanokompozit malzeme, tasiyict polimer PBT ile c¢esitli oranlarda
karistirtlarak masterbacht ekstriider cihazinda eritilerek katkili masterbatch graniilleri

elde edilmektedir. Masterbatch tiretimi, Korteks Firmasi’nda cift vidali Leistritz 44

L/D model masterbatch iiretim makinasinda gerceklestirilmistir.

Sekil 4.9 Masterbatch ekstriideri

4.4.1 Masterbacth oncesi karisim hazirlama

Tozlarin polimer i¢inde aglomere olmadan dagilmalarini saglamak amaciyla gesitli
yardimci ajanlar ve binderler denenmistir (kayganlastiric1 ve yapistiric ajanlar). Elde
edilen sonuglardan yola ¢ikarak ii¢ farkli masterbatch numunesi hazirlanmstir.

Ik olarak agirlikca %10 antibakteriyel toz ile %90 PBT polimeri Henschel yiiksek
devirli kanstiricida 10 - 12 dakika stiresince 3.600 devir/dak hizla karistirilmistir.
Karigimlar etiivde 110 °C’de, 3 saat siiresince kurutulmustur. Her bir numune daha

sonra ¢ift vidali ekstriidere beslenmistir.
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Sekil 4.10 ekstriider 6ncesi malzemelerin yiiksek hizla karistirilmasi a) Henschel
Karistiricr b) Karistirma sonrasi goriiniim

4.4.2 Masterbatch ekstriiderinde yapilan calismalar, analizler ve diyagramlar

Masterbatch {iiretimi, Korteks Firmasi’nda c¢ift vidali Leistritz 44 L/D model
Masterbatch iiretim makinasinda gergeklestirilmistir. Hazirlanan karisim ekstiiderin
ana girisindeki hopperdan ekstriidere beslenmistir. Ekstriiderde bulunan 8 zone

sicakliklari:

Zone 1-2-3-4: 240 °C
Zone 5-6-7-8: 245 °C

Cift vidal ekstriider 350 rpm’de c¢alistirilmis ve herhangi bir kesikli akis olmadan
karisim eriyik halde diizelerden ¢ekilmistir. Eriyik su sogutmasinda katilagtirilmis ve
akabinde pelletizer da belirli boyutlarda kesilerek masterbatch graniilleri elde

edilmistir.
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Sekil 4.11 Pelletizer’da kesilerek elde edi

—— -

len masterbatch graniilleri

Gelistirilen {i¢ farkli masterbatch numunesi Korteks Kimya Laboratuarinda analiz

edilmistir. Elde edilen degerler Cizelge 4.2°de sunulmustur.

Cizelge 4.2 Masterbatch numunelerinin analiz sonuglari

Masterbatch’ler
Referans | Antibakteriyel | Antibakteriyel | Antibakteriyel
PBT 1 Masterbatch |2 masterbatch |3 Masterbatch
Viskozite (int.) 0,814 0,692 0,694 0,601
Nem (%) - 0,17 0,18 0,14
Kiil (%)
0,06 9,76 9,55 9,82
Erime sicaklig1 (C°) 227.8 225,6 224.9 225,6
COOH (mmol/kg) 19,5 21,3 21,7 14,9

Karsilagtirmal1 grafikleri Sekil ek 1 ve Sekil ek 2 de verilmistir.
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Viskozite sonuclar1 (IV) : Beklendigi gibi polimer viskozitesinde azalma oldugu

gozlenmistir.
Kiil miktar1 (%) : Kiil miktar1 sentezlenen giimiis bazli antibakteriyel katki
nedeniyle artmistir. Hazirladigimiz toz karigiminin ekstriiderde homojen karigarak

istedigimiz miktarin masterbatch’de temin edildigi kanitlanmistir.

Erime sicakhigi : Erime sicakliginda katkili masterbatch’ler referans PBT yaklasik 2

°C azalma belirlenmistir.

COOH (mmol/kg) : COOH miktari birinci ve ikinci antibakteriyel masterbachde %

2 seviyesinde artarken li¢iincii masterbachtde %4,5 civarinda diismiistiir.
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4.5 DSC Analizleri

antibakterival mb 1

1138100mg

R

antibakteriyal mb 2
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antibakterival mb 3

“ 80 &C He =0 0 = =0 e o X =0 X0 = X< = 340 °C
E : Il 1 il I Il i 1 1 1 + 1 i f f Il
I T T T T L T ' T LI T T 1 L T T T T T T T T T T T T T T T T T d
€ z 4 & g 0 z = 8 = x = 4 = iz X =n

Lab: METTLER

Sekil 4.12 Gelistirilen antibakteriyel masterbachtlerin DSC grafikleri

WgA-1
0,24
044 "
Integral -564,09 m]
J o
IPBT Chang Chun Chem.(Jiangsu) Co,Ltd. et oes o
PBT Chang Chun Chem.(Jiangsu) Co.,Ltd., 9,8600 mg Peak 227,82 °C
-0,6 - Extrapol. Peak 228,27 °C
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Peak Width 8,60 °C
0,8
1,0
1,24
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Lab: METTLER
Sekil 4.13 Referans PBT DSC grafigi
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4.6 TGA Analizleri

e
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Lab: METTLER STAR® SW 9.10
Sekil 4.14 Referans PBT masterbatchinin TGA grafigi
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Lab: METTLER STAR® SW 9.10
Sekil 4.15 1 nolu antibakteriyel masterbatchin TGA grafigi
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13,2378 mg

antibakteriyal mb 3
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Sekil 4.16 3 nolu antibakteriyel masterbatchin TGA grafigi
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4.7  Masterbacht ve Masterbachtlerden Uretilen ipliklerin SEM ve Diger
Test Analiz Yontemiyle Karakterize Edilmesi

SEM ¢ekim goriintiileri, Anadolu Universitesi’nde gerceklestirilmistir. SEM
analizleri her bir masterbatch numunesindeki antibakteriyel toz dagilimini incelemek
tizere gerceklestirilmistir. Masterbatch numunelerinin bir bolimi kirillmis ve ig
yiizeyleri goriintiilenmis, bir boliimiiniin de dogrudan dis yiizeylerinden goriintii
alinmistir. Boylece, masterbatch graniilleri i¢indeki nano giimiis tozlarinin dagilimi
ve boyutlar1 hakkinda bir fikir edinilmesi hedeflenmistir. Ayrica masterbatch’lerden
iretilen ipliklerin SEM goriintiileri hemen ardindan verilerek proseslerde
aglomerasyon olup olmadigi, giimiislerin dagilimlart incelenerek nano giimiisiin

ipligin morfolojisine etkisi belirlenmistir.

4.7.1 Antibakteriyel 1 Masterbatch SEM goriintiileri

) R e
Sekil 4.17 Antibakteriyel 1 Masterbatch kodlu antibakteriyel toz katkili masterbatch
numunesinin dig goriiniimii (100 biiylitme)
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Sekil 4.18 Antibakteriyel 1 masterbacht kodlu antlbaktenyel toz katklh masterbatch
numunesinin 500 biiyiitmeli dis ve i¢ goriiniimii (sag dis, sol i¢ )

SEM goriintiileri polimer i¢inde antibakteriyel tozlarin homojen big¢imde
dagildiklarin1 ve aglomere olmadiklarini gostermistir. Gorlintiiler tozlarin tane

boyutlarini da teyit etmektedir.

4.7.2 Antibakteriyel 1 Masterbatch’den iiretilen polyester tekstiirize ipliklerin
SEM goriintiileri

Anadob Unversity  EHT= 4000 Zum Anadiy Uriversity  EHT= 400KV 10ym
Materal S8Eng D =138 me 3 Mateial SciBEmg. =135 mm
Dite 13 Sep 012 hgg= 1000 D133 2 Mag= 251K

Sekil 4.19 Antibakteriyel 1 Masterbatch kodundan iiretilen 75/ 72 R Y.mat Tekstiirize
Ipliklerin SEM Gériintiileri (sag goriintii 2500, sol goriintii 10000 biiyiitme)
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EHT= 400 kv  10pm
WD = 15.0 mm
Mag = 250 KX

EHT = 4.00 kv 2pm
VWD = 15.0
Mag = 7 50 1< 3

Anadolu University EHT = 4.00 k% Zpm

Material Sci &Eng wh = 15.0 mm |—|

Date 111 Sep 2012 hdag = 10.00 K X

Sekil 4.20 Antibakteriyel 1 Masterbatch kodundan iiretilen 75/48 W yarimat
tekstiirize ipliklerin SEM goriintiileri (list 2500, orta7500, alt goriintii 10000
bliylitme)
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4.7.3 Antibakteriyel 2 Masterbatch SEM goriintiileri

P
v ol S E=ra

resim), 2.000X (orta resim), 5.000X (alt resim)

Dis ylizey goriintiilerinde bazi partikiillerin aglomere olduklar1 ve yaklasik iki
mikron civarinda topaklar olusturduklar1 goriilmektedir. I¢ yiizey goriintiilerinde bu

tip aglomerasyonlara rastlanmamaistir.
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Fakat bu masterbachtden iiretilmeye calisilan 75/72 R ve 75/48W Kesitli POY
ipliklerin denemelerinde diize pompa aras1 basing ¢ok ani bir sekilde yiikseldiginden

cok az iplik ¢ekilebilmistir ve bu masterbatchin kullanilmamasina karar verilmistir.

4.7.4 Antibakteriyel 3 Masterbatch SEM goriintiileri:

A acots tinsersty
rtatens: Scr SEmg

_—

[ - — - - il
Sekil 4.22 Antibakteriyel 3 Masterbatch numunesinin i¢ goriiniimii. 100 X (iist
resim), 2.000X (orta resim), 5.000X (alt resim)

69



4.7.5 Antibakteriyel 3 Masterbatch’den gelistirilen Antibakteriyel ipliklerin
SEM goriintiileri

Anadolu University EHT = 4.00 kv 10pm

Material Sci&Eng.  wh=13.5 mm |_|
Date 113 Sep 2012 Mag= 1.00 KX

Anadolu University EHT= 400 kv  10pm
Material Sci. &Eng WO =135 mm
Date 113 Sep 2012 mag= 250 KX

Sekil 4.23 Antibakteriyel 1 Masterbatch’den gelistirilen 75 f 72 tekstiire ipliklerden
oOrtilmiis ekru kumaglarin SEM goriintiileri (iist 1.000X, alt 2.500X)
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Anadolu University  EHT= 4.00kY  10um

Waterial Scl.&Eng. WD =135 mm |—|

Date 113 Sep 2012 Mag = 5.00 KX

Anadolu University  EHT= 400 kY 1pm

Material Sci &Eng.  wp =135 mm |_|
Date 113 Sep 2012 Mag = 10.00 KX

Sekil 4.24 Antibakteriyel 3 Masterbatch’ den gelistirilen 75 f 72 tekstiire ipliklerden
Oriilmiis ekru kumaslarin SEM goriintiileri st (list 5.000X, alt 10.000X)
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Anadolu University  EHT= 500 kv 10pm

Material Sci&Eng. D =145 mm |_|
Date 111 Sep 2012 Mag = 1.00 KX

- iy » s -
\ " -k Anadolu University  EHT= 500 kv 10um

Material Sci. &Eng WD =145 mm

Date :11 Sep 2012 Mag = 250 KX

Sekil 4.25 Antibakteriyel 3 Masterbatch’den gelistirilen 75f48 W kesit Tekstiirize

ipliklerden oriilmiis lacivert kumaslarin SEM goriintiileri (iist 1.000X, alt 2.500X)
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Anadolu University EHT= 500 kY  10pm
Material Sci.&Eng WD = 14.5 mm

Date (11 Sep 2012 Mag = 5.00 K3

Anadolu University EHT= 500 kY  2pm
Material Sci. &Eng. WD =14.5 mm

Date 111 Sep 2012 Mag = 10,00 KX

Sekil 4.26 ntibakteriyel 3 Masterbatch’den gelistirilen 75f48 W kesit Tekstiirize
ipliklerden Oriilmiis lacivert kumaslarin SEM goriintiileri (st 5.000X, alt 10.000X)
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4.8  Nanogiimiis Katkili Polyester Ipliklerin Uretimi ve Ozelliklerinin Tayini

Bu asamada, masterbachtin yapisina katilmis nanogiimiis malzemesi, iplik egirme
prosesinde PET polimeri ile karistirilarak nano giimiis igeren poliester ipligi tiretimi
gerceklestirilmistir. Bu amagla % 10 nano giimiis iceren masterbatch graniilleri
ekstriiderde ¢esitli oraninda dozajlanarak PET cipsleri ile karistirilmis ve iplik ¢ekimi
gergeklestirilmistir. Boylece; farkli oranlarda nano giimiis i¢eren poliester iplik elde
edilmesi hedeflenmistir.

Nano glimiis igeren polyester iplikler ve referans polyester ipliklerine, Korteks
Firmasi laboratuarlarinda cesitli fiziksel iplik testleri uygulanmistir. Yapilan testlerin

standartlar1 ve cihaz bilgileri Cizelge 4.3 verilmektedir.

Cizelge 4.3 Uretilmis ipliklere uygulanan iplik test standartlari

Test Ad1 Kullanilan metot / Cihaz Kullanilan standart
Iplik numaras: tayini Skein Metot / Iplik ¢ikrig DIN EN ISO 2060
Diizgiinstizliik tayini Half - inert % / Uster Tester 3 Korteks Uygulamasi
Kopma uzamasi tayini Statimat / Statimat DIN EN ISO 2062
Kopma mukavemeti tayini | Statimat / Statimat DIN EN ISO 2062
Yag orani N.M.R. Method / Oxford Korteks Uygulamasi
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Cizelge 4.4 Antibakteriyel y. mat POY ipliklerin fiziksel test sonuglari - 1

iplik | Numara Uster Uzama
Masterbatch igerigi CIT . (Dtex) | Uster Uster % %
insi ex CV % ) cv
75/48W
- POY 137 1,24 1,36 99,4 1,7
Antibakteriyel 1 MB T5/48W | 137 1,66 | 1,98 |100,57| 2.4
POY
Antibakteriyel 3 MB 75/48W 138 1,31 1,6 105,84 | 2,8
POY
- 75/72R 132 1 1,02 118,2 1,9
POY
Antibakteriyel 1 MB 75/72R 138 1,17 1,47 123,34 | 2,5
POY
Antibakteriyel 3 MB 75/72R 138 1,35 1,65 119,2 2,3
POY

Cizelge 4.5 Antibakteriyel y. mat POY ipliklerin fiziksel test sonuglari - 2

Mukavemet | Kaynama
. Cekme
. Iplik Yag | Punta
Masterbatch I¢erigi CvV %
Cinsi | .N/dtex , % | sayisi
% aynar
Suda
Referans 1AW
POY 2,16 0,9 65,3 045| 23
Antibakteriyel 1 MB 75/48W 2.03 2.2 64,1 047 | 22
POY
Antibakteriyel 3 MB 75/48W 2,09 2,5 64,6 048 | 25
POY
Referans T5/T2R | 9 50 1,2 64,8 |0,51| 24
POY
Antibakteriyel 1 MB TST2R |16 | 21 672 |0,52| 30
POY
Antibakteriyel 3 MB 75/72R 2,05 1,2 66,7 0,5 26
POY

Karsilastirmal1 grafikler Sekil ek 3, Sekil ek 4, Sekil ek 5 ve Sekil ek 6 da

verilmistir.
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Cizelge 4.6 Antibakteriyel y. mat tekstiire ipliklerin fiziksel test sonuglari

Kaynama
Uzama Mukavemet | Kivrim degerleri
Cekme
Iplik | dte
Cinsi |x ¢
%) V |cN/dte |CV |[EK |KK |[KB |sud |kuru
(9
Antibakteriyel (% | x (%) | % %) | % a havada
toz )
75/48 23,5 5.4 |73,6
- 88 23| 325 |1,5]8,76 1,5 4,9
W 5 2 8
Antibakteriyel 1| 75/48 4,7 171,0
92 1 17,714,5] 3,06 |27 739 1,6 5,8
MB W 2 7
Antibakteriyel 3 | 75/48 76,1 | 1,6
91 | 17,6 52| 3,08 | 3 |7,52 428 5,80
MB W 7 0
75172 21,7 1,4 |16,2 | 8,7 | 80,8
- 84 19| 3,74 3,1 7,7
R 7 5 2 9 9
Antibakteriyel 1 | 75/72 77,8
92 1222162 3,17 29852 5 1,2 4,9
MB R 4
Antibakteriyel 3 | 75/72 49 | 77,6
92 1214(6,8| 3,13 |3,6 8,34 1,3 5,1
MB R 2 7
Karsilastirmal grafikler Sekil ek 7, Sekil ek 8, Sekil ek 9 ve Sekil ek 10 da
verilmistir.
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4.9  Giimiis iceren Tekstiirize Polyester ipliklerin Fonksiyonellik Testleri

Kumas tlizerinde 6rme isleminden ve / veya disaridan gelen kalintilar1 uzaklastirmak
amactyla tiim kumaslar 6ncelikle wascatorde TS 5720 EN ISO 6330 standartina gore
7A programinda bir kez deterjanli, bir kez de deterjansiz olarak yikanmislardir.

Antibakteriyel 1 Masterbatch ve Antibakteriyel 3 Masterbatch’den tiretilen ipliklere
ait antibakteriyel test sonuglar1 Sekil 4.29 gosterilmistir. Petri kaplarindaki bakteri

fotograflar1 {igiincii diliisyon sonrasinda ¢ekilmistir. Goriildigli tizere dort kumasta

da iyi antibakteriyel etki elde edilememistir.

Sekil 4.27 Petri kaplarindaki bakteri kolonileri; 1 numarali antibakteriyel katkili ekru
kumas (sol iist resim), 1 numarali antibakteriyel katkili boyanmis kumas (sag {ist
resim), 3 numarali antibakteriyel katkili ekru kumas (sol alt resim), 3 numaral
antibakteriyel katkili lacivert kumas (sag alt resim)
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4.10 Malzeme Modifikasyonuyla Gelistirme Calismalari

[k olarak sentezlenen nano giimiis iceren kompozitten ii¢ farkli antibakteriyel toz ve
tic farkli antibakteriyel masterbatch gelistirilmisti. Bu masterbatchlerden 2 numarali
olan pilot denemelerde basing artis1 yaratmis ve iplik ¢ekilememistir. 1 ve 3 nolu
masterbatchlerdense high count 75/72 R ve kanal kesitli 75/48 W POY iplikler
ardindan tekstiirize Iplikler {iretilmistir. Bu ipliklerden 6rme kumas numuneleri
hazirlanmig ve yaris1 ekru yarist da boyanmis halde antibakteriyel testlere tabi
tutulmusg fakat istenilen antibakteriyel etkenlik saglanamamistir. Bu baglamda etken
maddesi yine giimiis olan iki malzeme proje kapsamindaki ¢aligmalarda kullanilmak

tizere secilmistir. Bu tozlara N1 ve N2 kodlar1 verilmistir.

Her iki toz numunesi ile ¢ok sayida masterbatch numuneleri hazirlanmistir. Bu
masterbatch numunelerinden iki tanesi pilot arge calismalarinda kullanilmak {izere

secilmistir. Hazirlanan masterbatchler;

MB-4 numunesi %90 PBT ve %10 ANTI1-N1 antibakteriyel katki malzemesinden
olusmaktadir.
MB-5 numunesi ise %95 PBT ve %5 ANT3 -N2 antibakteriyel katki malzemesinden

olusmaktadir.

Tiim FDY iplikler Spinboy makinasinda 300 f 96 Trilobal Kesit Siiper Parlak
ozelliginde tiretilmislerdir. Her iki masterbatch numunesi de 4 farkli doz oranda lif

cekimi Oncesinde PET polimerine dozlanmistir. Boylece 8 farkli FDY iplik

FDY iplik

MB-l

[ s | as [ e [ | ([ aes | m2s [ o0 |35 )

Sekil 4.28 FDY iplik deney matriksi

tretilmistir.
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Buradan yola ¢ikarak malzemelerin POY ve Tekstiirize iplikteki performanslarini
gormek amaciyla her iki masterbatch’den %1,25 PET polimerine dozlanmigtir POY
ipliklerse pilot Barmag POY - FDY ¢ekim makinasinda 100 f 96 Round y. mat
ozelliginde ¢ekilmistir. Uretilen Iplikler ait bilgiler asagidaki sekilde belirtilmistir.

u POY iplik ’
l_l—

U MB-4 ’ [ MB-5

u %1,25 ’ L %1,25

Sekil 4.29 POY- Tekstiire iplik deney matriksi

4.10.1 Masterbatchlerin kimyasal verileri

Antibakteriyel fonksiyonelligin arttirllmast i¢in iki farkli yeni antibakteriyel
masterbatch hazirlanmadigi belirtilmisti. Bu masterbatch numunelerinin kimyasal
analizlerinin sonuclar1 Cizelge 4.7 ’de gosterilmistir. Katki malzemesinin viskozite

de ve kiil ylizdesinde degisiklige sebep oldugu goriilmiistiir.

Cizelge 4.7 referans masterbatch, masterbatch 4 ve 5 numunelerinin kimyasal test
sonuglar1

Referans Antibakteriyel 4 Antibakteriyel 5
masterbatch Masterbatch Masterbatch
Viskozite (Int.) 0,814 0,731 0,754
Tane/gr 66 61 65
Kiil (%) 0,06 9,44 53
MP (C) 227,8 227 226,2
COOH 19,5 17,1 19,9

Karsilagtirmal1 grafikler Sekil ek 11 ve Sekil ek 12 de verilmistir.

79




4.10.2 TGA Analizleri

%
TAMY 2000/ DareTes
o TAMYLE000 D1oe (G4 15 EEEyg
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S ]
E ]
Redae SR
L3Eyg
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Ly Mgt S0RC
X 4
o] 1
= od) = o = Eid = a0 = = = = w0 = “c
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Sekil 4.30 Masterbatch 4’iin TGA analizi
oy
e
Antibakterivel mb 5
13,848 mg
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Sekil 4.31 Masterbatch 5’in TGA analizi
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4.10.3 DSC Analizleri

mb 4 DSC
1423 mg

-39 = = = x w = = = = = » <
e b 4 e ; T = = ZI? é = é Fl'i"
Latx METTLER STAR' SW9.10
Sekil 4.32 Masterbatch 4’e ait DSC grafigi
gL
mb 5 DSC, 15.1
404
mg
i 3a
3 Pmk B3
41 i 2AC
444 [7 _-\‘\
46
401
404
SR oRLe
424
4 @ «w it g 0 “w w = » 2l Pl W
L} H ‘4 é ﬂ' I'ﬂ e “ i i é ‘: .‘!|n'
Latr METTLER STAR* SW9.10

Sekil 4.33 Masterbatch 5’e ait DSC grafigi
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4.10.4 POY- FDY- Tekstiirize ipliklerin kimyasal analizleri

Cizelge 4.8 Dort farkli oranda masterbatch 4 iceren 300 £ 96 T Siiper Parlak FDY
ipliklerin kimyasal test sonuglari

Antibakteriyel 4 Masterbatch
Doz Oram (%)
Referans 1,25 2,5 4,0 5,5
Viskozite 0594 | 0588 | 058 | 0576 0,575
(Int.)
Kiil (%) 0,16 0,25 0,35 0,4 0,6
COOH 31,6 33,5 35,6 34,9 34,3

Karsilastirmali grafikler Sekil ek 13 ve Sekil ek 14 de verilmistir.

Cizelge 4.9 Dort farkli oranda masterbatch 5 igeren 300 £ 96 T Siiper Parlak FDY
ipliklerin kimyasal test sonuglari

Antibakteriyel 5 Masterbatch
Doz Oram (%)

Referans 1,25 2,5 4,0 5,5

Viskozite
0,594 0,572 0,607 0,610 0,602

(Int.)
Kiil (%) 0,16 0,24 0,29 0,36 0,45
COOH 31,6 34,9 31,3 30,2 31,8

Karsilastirmali grafikler EK 15 ve EK 16 de verilmistir.

Cizelge 4.10 Masterbatch 4 ve 5 katkili 100 £ 96 R y.mat POY ve Tekstiirize
ipliklerin kimyasal analiz sonuglari

%1,25
Referans | %1,25MB4 N:BS . %1,25 MB 4 1ii | %1,25 MB 5 li
i
POY lii POY Tekstiire Tekstiire

POY

Viskozite 0,630 0,575 0,566

0,591 0,581

(Int.)

Kiil (%) 0,33 0,44 0,4 0,43 0,39

COOH 24.3 31,4 36,0 32 33,2

Karsilastirmalr grafikler EK 17 ve EK 18 de verilmistir.
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4.10.5 FDY ipliklerin DSC analizleri

%2,50 antibakteriyel mb 4 iceren
Integral -771,97mJ
f Peak  258,56°C

! Integral -336,35m)
Peak  259,12°C

%125 antibakteriyal mb 4

;’_ﬁ—_\___i:fren

: ; ; \ Integral -607,68m)
0.4 L Y - A
o antibakterival mb 4 iceren Reak  25B8°C

/__/\

Ig*-1

%3,50 antibakteriyal mb 4
iceren

Integral -682,73m)

Peak  259,64°C
........ :

Integral -438,18m)

katkistz referans Peak  25439°C
iplik

40 60 80 10 120 140 160 180 20 220 40 260 280 300 320  3H0°C
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| R B S S S S DR S N B EE N E A D B ENL R N S BN B B S E S I B SN N N
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Lab: METTLER

STAR® SW 9.10
Sekil 4.34 Referans (katkisiz), %1,25- %2,50- % 4-%5,50 mb 4 igeren 300/96 T
Stiper Parlak FDY ipliklere ait DSC analizi
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4.10.6 FDY ipliklerin TGA analizleri

A
100 -
80
Standart (katkisiz) FDY, rses  856453%
. A 3,574 mg
45844 mg Residee 13,3507 %%
06121 mg
50 Irfec % 445,52°C
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404
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o] ussR:mt/ciEM LB 4
4350 100 150 100 50 300 350 400 4350 500 350 &0 630 700 750 Y
) 2 4 [ 8 10 12 4 16 i8 20 2 24 26 piy 30 32 34 3 me
Lab: METTLER STAR SW3.10

Sekil 4.35 Referans 300/96 T Siiper Parlak FDY ipligin TGA analizi

100 2 T L T PN

%1,25 mb 5 icerikli FDY
ol 18,1822 mg

? Step 85,6486 %
-13,0033 mg

Residue 14,0783 %
2,1375 mg

504 Inflect. Pt 442,33 *C
Midpomt 444,75 °C
40
Step 143512 %
-21788 mg
204 Residue 01192 %
b -18,10272-03 mg
Inflect. Pt 581,72 °C
Midpomt 583,30 °C
: e :

50 100 150 06 350 300 350 400 450 500 550 &0 630 %0 750 «

0 2 4 & 8 10 12 4 16 ® W 1 W 26 B B 32 W 3 me
Lab: METTLER STAR SW9.10

Sekil 4.36 %1,25 mb 5 katkili 300/96 T Siiper Parlak FDY ipligin TGA analizi
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"
100 -
80 %2.50 mb 5 iceren FDY
IStep  -873826%
7.6338 mg b sripn
Resgue 126174 %
50 0,857 mg
InSect. %5 447,87 °C
Midpeint 441,57 °C
40+
Sw#p -13,3663 %
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Lab: METTLER STAR SWS.10

Sekil 4.37 %2,50 mb 5 katkil1 300/96 T Siiper Parlak FDY ipligin TGA analizi

e
==
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5,1132 mg it
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04 \-—_ 3
50 100 150 200 250 300 350 450 500 550 00 650 700 750 L
o 2 3 & 8 10 12 13 15 13 20 2 24 25 28 30 32 2 36 mh
Lab: METTLER STAR SW9.10

Sekil 4.38 %5,50 mb 5 katkili 300/96 T Super Parlak FDY ipligin TGA analizi
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4.10.7 POY ipliklerin DSC analizleri

Crystaliidy
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Lab: MFTTLER

Sekil 4.39 standart (katkisiz), %1,25 mb 4 ve %1,25 mb 5 katkili 100/96 R y.mat

POY ipliklerin DSC analizleri

4.10.8 POY ipliklerin TGA analizleri

%
B e et
? Sirp 323602 %
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- 11mg Residee 17,6398 %
1,9495 mg
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Sekil 4.40 Referans 100/96 R y.mat POY iplige ait TGA analizi
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Sekil 4.41 %1,25 mb 4 katkil1 100/96 R y.mat POY iplik TGA analizi
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Sekil 4.42 %1,25 mb 5 katkili 100/96 R y.mat POY iplik TGA analizi
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4.10.9 POY-FDY- Tekstiirize ipliklerin tekstil Laboratuar: analizleri

Cizelge 4.11 Dort farkli oranda Masterbatch 4 igeren 300/96 T Siiper Parlak FDY
ipliklerin fiziksel test sonuglari

Kopma
MB 4 Diizgiinsiizliik Mukavemet
uzamasi Kaynama ¢ekmesi
Doz Dtex
% C % C (%)
Oranlari %Um | %CV % cN/dtex
A% v
Ref 346 1,49 2,08 38,59 | 11,83 3,11 2,12 15,72
1,25 348 1,98 2,68 41,08 | 7,42 3,11 3,74 16,20
2,5 348 1,06 1,46 | 43,28 | 8,41 3,08 2,78 22,14
4 350 1,56 2,14 | 41,63 | 18,50 2,78 7,31 20,39
5,5 348 1,15 1,54 | 43,17 | 15,65 2,74 7,23 16,62

Cizelge 4.12 Dort farkli oranda Masterbatch 5 igeren 300/96 T Siiper Parlak FDY
ipliklerin fiziksel test sonuglari

MB 5 Dtex Diizgiinsiizliik Kopma Mukavemet Kaynama ¢ekmesi
Doz uzamasi (%)
Oranlan %Um | %CV % %C | cN/dtex | %C
\% \Y%

Ref 346 1,49 2,08 | 38,59 | 11,83 3,11 2,12 15,72
1,25 346 2,15 297 | 44,43 | 16,35 3,03 4,70 16,10
25 339 1,60 2,18 | 27,58 | 9,61 2,8 3,72 17,2

4 346 1,24 1,71 38,85 | 9,81 2,88 8,96 24,72
5.5 346 1,11 1,57 | 40,77 | 5,30 2,97 2,51 16,78

Karsilastirmali grafikler EK 19, EK 20 de gosterilmistir

Cizelge 4.13 %1,25 M 4 ve M 5 iceren y.mat POY ipliklerin fiziksel 6zellikleri - 1

. . Numara Uster Uzama
Iplik Tiirii Iplik Cinsi Uster Uzama
(Dtex) CV % Cv
Referans Iplik 100f96R POY 175 0,80 1,09 120 1,3
Antibakteriyel 4
100f96R POY 176 1,62 2,04 125,9 2,71
Masterbatch
Antibakteriyel 5
100f96R POY 176 8,31 1,54 126 1,97
Masterbatch
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Cizelge 4.14 %1,25 M4 ve M5 iceren y. mat POY ipliklerin fiziksel 6zellikleri-2

) Cekim Kaynama
Iplik . Mukavemet Mukavemet Cekim
Iplik Cinsi Kuvveti Cekme
Tiirii (cN/dtex) CV % Kuvveti
Cv %
Refliplik | 100f96RPOY 2,64 1,2 59,37 1,2 66
M4
100f96R POY 2,31 2,90 40,82 1,57 63
icerikli
M5
100f96R POY 2,41 1,09 43,52 1,40 67,5
igerikli

Karsilagtirmal1 grafikler Sekil ek 21, Sekil ek 22 de gosterilmistir.

Cizelge 4.15 Y.mat Tekstiire ipliklerin fiziksel 6zellikleri

Uzama Mukavemet | Kivrim degerleri | Kaynama Cekme

dtex CV |cN/dte |CV [EK |KK (KB Kuru
T %) (%) |x (%) | % % | % Suda hava
Iplik Ozelligi
Referans
100f96R 118 |23,10 12,3 |3,71 1,1519,24 |5,14 (81,54 | 1,8 6,6
Tekstiire
100f96R
Tekstiire(mb4 | 116 [22,7 |6,2 |35 2,13 (12,01 | 6,74 | 80,20 | 1,9 6,8
iceren)
100f96R
Tekstiire(mb5 | 116 [22,7 |6,2 |35 2,13 (12,01 | 6,74 | 80,20 | 1,9 6,8
iceren)

Karsilagtirmal1 grafikler Sekil ek 23, Sekil ek 24 de gosterilmistir.
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4.10.10 Modifikasyonla Uretilen Ipliklerin SEM Analizleri

c d

Sekil 4.43 MB 4 kullanilarak tiretilmis 300/96 T Siiper Parlak FDY iplikten
iretilmis ekru iplik ve kumaslar (a) ve (b) %2,5 MB 4 katkil, (c) ve (d) %5,5 MB 4
katkil1
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(d)

Sekil 4.44 MB 5 kullanilarak iiretilmis ekru 300f 96 T Siiper Parlak FDY iplikler (a)
ve (b) %2,5 MB 5 katkili, (c) ve (d) %5,5 MB 5 katkil
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4.10.11 Tekstiire ipliklerden yapilmis kumaslardaki ipliklerin SEM
goriintiileri

Anadobs Uty BT = GIOAV  10m Anadohs Urwersts  EWTw 600KV 10y

Va5 g wox 80 0m |—| Mt Se LE% WD 501 |

4 Migs 100KX Mag 800K %

Sekil 4.45 %1,25 oraninda MB 4 katkil1 Tekstiire ipliklerinden {iretilmis ekru

kumaslarin SEM goriintiileri

kumaslarin SEM goriintiileri
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4.11 Kumaslarin Antibakteriyel Test Sonuclari

Ik iiretilen antibakteriyel tozlar kullamlarak iiretilen ipliklerden oriilen kumaslarin
antibakteriyel performanslart diisiik ¢ikmistir. Bunun {izerine gelistirilen yeni iki
farkli antibakteriyel katki malzemesinden {iretilen 8 farkli FDY boyali ve boyasiz
olmak {iizere toplam 16 cesit kumas, 2 farkli Tekstiirize Iplikten boyal1 ve boyasiz 4
farkli kumas tiirii tiretilmistir. Malzemelerin performanslarini gérmek tlizere 8 farkli
cesit kumas se¢ilmis ve test edilmistir. %5,5 katkili kumaslar test edilmemistir.

Antibakteriyel etkinligin Ol¢iimii i¢in Ornekler 18 saat Oncesinde 37 °C'de
inkiibasyona birakilan Esherichia coli bakteri kolonilerine karst (sayica 2x10° ) test
edilmistir. Testler ASTM 2149-10 test metoduna gore gergeklestirilmistir. Bu metod
dinamik bir metodtur.

Uretilen iki tip %1,25 M 4 ve M 5 iceren Tekstiire ipliklerinden boyal1 ve boyasiz
olmak iizere 4 tip kumas Oriilmiistiir. Bu kumaslarin antibakteriyel etkinlik test
sonuclar1 cizelge 4.18’de sunulmustur. Sonuglar bir kumas hari¢ olumlu
goriinmektedir. Tekstiire ipliklerinde tozlarin daha homojen bir dagilim gosterdikleri
belirlenmistir.

Elde edilen test sonuglar1 umut vaad edicidir.

Cizelge 4.16 Tekstiire ipliklerinden iiretilmis kumaglarin antibakteriyel test
sonuglari

Masterbatch katka Test Sonucu (Log
Kumas
orani Azalma)
Bakteri
Referans polyester Ekru inaktivasyomu
MB 4 - %1,25 Ekru Log 3
<log2 (Yeterli
MB 4 - %1,2 Boyal
%1,25 ovat etkinlikte degil)
MB 5 - %1,25 Ekru Log 3
MB 5 - %1,25 Boyali Log 3
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Cizelge 4.17 FDY ipliklerinden {iretilmis kumaslarin antibakteriyel test sonuglari

Masterbatch ve Test sonucu (Log
Kumas
katki oram Azalma)
Bakteri
Referans polyester Ekru inaktivasyonu
MB 4 - %1,25 Ekru Log3
MB 4 - %1,25 Boyali Log 2
MB 4 - %2,5 Ekru Log 3
MB 4 - %4 Ekru Log 3
MB 5 - %1,25 Ekru Log 3
<log2 (Yeterli
MBS - %1,25 Boyali
etkinlikte degil)
<log2 (Yeterli
MB 5 - %2,5 Ekru
etkinlikte degil)
MB 5 - %4 Ekru Log 3

Elde edilen sonuglar Cizelge 4.17 ’te sunulmaktadir. Goriildigii iizere boyama
oncesinde her 1ki katki malzemesi ile %1,25 katki oraninda bile ytiksek aktivite elde
edilebilmistir. Ancak bu kumaslarin boyama sonrasinda performanslarinda azalma
oldugu goriilmiistiir. Test sonuglari bazi tutarsizliklar da igermektedir. Uretilen
ipliklerde, 6zellikle boyama sonrasinda agik¢a goriildiigii tizere, homojen bir dagilim

gozlenmemistir. Bu baglamda gelistirme ¢aligmalar1 da devam etmektedir.
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5 SONUCLAR ve ONERILER

Giimiis Icerikli Farkli antibakterivel Tozlarin Polyester Iplik Cekimine Uygun

Bovutta ve Formatta Hazirlanmasi :

Polyester iplik ¢ekiminde polimer eriyigi liretim kasalarina geldikten sonra diize
blogundan ge¢mektedir. Diize blogu cesitli filtreler ve kumlardan olusmaktadir.
Blogun gorevi polimerin igerisindeki safsizliklari tutmak ve iiretim igin gecerli
basincin saglanmasina yardimci olmaktir (diize i¢i kombinasyonlarla). Polimer
eriyigine katilan inorganik katkilar bu filtre sisteminden rahatla gecip tikama
yapmamasi i¢in bir mikron boyutundan daha diisiik boyutta olmalidir. Bu baglamda
giimiis icerikli tozun tane boyutu ve boyut dagiliminin belirlenmesi gerekmektedir.

Proje c¢alismalarinda ilk olarak tozlar sentezlendikten ve yiizey isleminden
gecirildikten sonra tanecik boyut Ol¢iim cihaziyla tanecik boyut oOl¢iimleri
yapilmustir. Olgiim sonuglari sentezlenen tozlarm tanecik boyutunun basarili bigimde
bir mikronun altina disiiriilebildigini ve masterbatch gelistirme sathasina

gecilebilecegini géstermistir.

SEM goriintiileriyle de antibakteriyel tozun tanecik boyutu ve dagilimlari hakkinda
bilgi edinilmistir. Goriintiilerde tozun mikron alt1 seviyede ve homojen dagilimda
oldugu tespit edilmistir. SEM analizlerinden elde edilen verilerin tane boyutu test
cthazinda elde edilen verileri teyit etmesi yapilan testleri dogrulamistir. SEM
gorlntiilerinin ardindan yapilan EDX c¢ekimiyle de toz igerisindeki giimiis varlig
teyid edilmistir. XRD analiziyle de tozu olusturan fazlarin tespiti yapilmstir.
Gelistirilen tozun antibakteriyel etkinligi de Anadolu Universitesi Cevre Sorunlari
Uygulama ve Arastirma Merkezi Mikrobiyoloji Laboratuarlarinda “Halo” test

metodu uygulanarak tespit edilmistir.

Yukarida belirtilen tiim analiz yontemlerinden elde ettigimiz veriler bir sonraki

proses adimina gecebilmemizi saglamistir.
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Gelistirilen Tozlarin  Tasiyict  Polimer, Dispergatorler ve Diger Yardimci

Kimyasallarla Ozel Formiilasyon Calismalariyla Karisitirilarak Polyester Iplik

Egirme Prosesine Uygun Masterbatch Graniilleri Eldesi:

Gelistirilen tozlar Oncelikle ekstiirdere girmeden Once tasiyict polimer ve diger
yardimc1 kimyasallarla firmaya 6zgii formulasyonlarda yiiksek hizli karistiricida
homojen karisim saglanana kadar karistiritlip kurutulmustur. Hazirlanan karigimlar
cift vidali ekstriiderde eritilip akabinde sogutularak masterbatch graniilleri elde

edilmistir. Masterbatch graniillerine yapilan testlerde;

Viskozite (int.): Viskozite degerlerinin genel olarak diistiigli tespit edilmistir. Fakat
bu azalma katkili masterbatchlerin iplik ¢ekiminde negatif bir durum yasanmasina
neden olmamustir.

Kil (%): Kiil miktar1 masterbatch icerisinde yanmayan inorganik maddeleri
gostermektedir. Ekstlirlizyon Oncesi hazirlanan karisimdaki antibakteriyel toz
oraniyla kiil degerlerinin birbirine olduk¢a yakin olmasi tozun masterbatch igerisinde
de homojen dagildigi anlamma gelir ki bu iplik ¢ekimi ve iplik fonksiyonelligin
saglanmasinda ¢ok dnemli bir role sahiptir. Masterbatchlere katilan antibakteriyel toz
miktariyla kiil testinde elde edilen degerlerin dogru orantili oldugu saptanmustir.
Erime sicakligi: Bir, iki derecelik azalmadan bagka oOnemli bir degisiklik
goriilmemistir.

COOH (mmol/kg): Masterbatclerin igerdigi antibakteriyel toz malzemenin 6zelligine
gore standarta gOre artma ve eksilmeler gozlenmis olup bir korelasyon
kurulamamustir.

DSC - TGA Analizleri: Glimiis igerikli inorganik malzemenin katildig1 masterbatch
ve ipligin termal ve bozunma davranislarina olan etkisi arastirilmistir. Elde edilen
sonuglar katki malzemesinin polimerin termal ve bozunma davranisinda proses ve
son kullanim agisindan 6nemli bir degisiklige sebebiyet vermedigini gdstermistir.
SEM goriintiileri: Masterbatchler ve akabinde bu masterbatchlerden {iretilen giimiis
icerikli polyester ipliklerin degisik biiyilitme oraninda goriintiileri incelenmistir.
Nanomalzemelerin kullaninminda yasanan 6nemli problemlerden birisi proseslerde
aglomere olabilmeleridir. Tozlarin masterbatch igerisinde aglomere olmasi

durumunda ekstriizyon ve iplik ¢ekiminde ciddi sikintilarin yasanacagi asikardir.
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SEM goriintiileri bize ¢alismanin basarisi i¢in énemli bilgiler vermektedir. Cekilen
SEM gorilintiileri sentezlenen tozlarin masterbatch igerisinde topaklanmadan
homojen bigimde dagildigini gostermistir. Bu sonu¢ masterbatch tasariminin basarili
bicimde yapilabildigini teyit ettiginden iplik ¢ekim asamasina gecilmesine karar

verilmesini saglamigtir.

Gelistirilen Masterbatchlerin Iplik Egirmede Fonksiyvonel Ozelligi Saglayacak
Miktarda Katilarak POY-FDY lIplikler Halinde Cekilebilmesi, POY Ipliklerin

Sonrasinda Tekstiirize Iplik Olarak Egrilebilmesi, Tiim Uretilen Ipliklerin Tekstil

Proseslerine Uygun Fiziksel Degerlerde Olmasinin Saglanmasi :

Gelistirilen masterbatchlerin parametre gelistirme calismalar1 sayesinde farkli kesit,
farkli parlaklik, farkli dpf (denye/flaman) ve farkl tipte (POY — FDY - Tekstiirize)
polyester filament iplikler basariyla iiretilebilebilmistir. Uretilen ipliklere Korteks
bilinyesindeki laboratuarlarda uygulanan fiziksel testlerde mukavemette bir miktar
diisme, Uster degerlerinde bir miktar artma ve diger ozelliklerin ¢V degerlerinde
artiglar tespit edilmistir. Ancak bu degerler iplik fiziksel spektleri icerisinde kabul
edilebilir sinirlar igerisinde kalmistir. Fonksiyonellik testi i¢in yapilan kumaslarda da

proses agisindan herhangi bir negatif durum tespit edilmemistir.

Uretilen giimiis icerikli ipliklerin antibaktetivel performanslarinin test edilebilmesi

icin 0rme kumas uretilmesi, boyama Oncesinde ve sonrasinda performans testlerinin

gerceklestirilmesi :

Ik gelistirilen ii¢ farkl1 giimiis icerikli tozdan iki numarali toz hari¢ antibakteriyel toz
1 ve antibakteriyel toz 3 katkilarinin masterbatch tiretimi ve iplik ¢cekimleri basariyla
gerceklestirilmistir. Fakat bu ipliklerden yapilan kumaslar bakteri testinde hedeflenen
sonuglar1 veremediginden yeniden malzeme gelistirme basamagina geri doniilmiis ve
tiim ¢aligmalar ilk agsamadan itibaren tekrar yapilmistir.

Tekrardan ilk asamalaradan itibaren baslayan calismalarla gelistirilen masterbatch 4
ve masterbatch 5 graniilleriyle sorunsuz bigimde iplik ¢ekimi yapilabilmistir. Elde

edilen iplikler fiziksel ve antibakteriyel testlerden basarili neticeler almistir.
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Sonug olarak bu tez ¢aligsmasinda inorganik toz sentezinden baslayarak, masterbatch
hazirlanmasi, bu masterbatch numunelerinden iplik ¢ekilmesi ve ipliklerin tekstriize
isleminden gecirilmesi agsamalar1 basarili bigimde gergeklestirilebilmistir. Proseslerin
her asamasinda karsilasilabilecek sorunlar belirlenmis ve ¢Oziim Onerileri
gelistirilmistir. Tim bu asamalarin basarili sekilde gergeklestirilebilmesinde modern
karakterizasyon yontemleri kullanilmis, bu yontemlerin uygulanmasi ve elde edilen

verilerin yorumlanmasi deneyimi kazanilmastir.

Gelecekte Yapilacak Calismalar:

v" Dabha diisiik malzeme katkist ile istenen antibakteriyel aktivitenin saglanmasi, yeni
etken maddeler gelistirilmesi veya temin edilerek yiizey modifikasyonlarinin
ardindan prosese uygun hale getirilmesi,

v Uretilen tiim kumaslarin performans testlerinin yapilmast,

<\

Uretilen antibakteriyel kumaslarin yikama dayanimlarmin test edilmesi,

v' Antibakteriyel aktivitenin farkli dis etkenler (UV, deniz suyu, ozon gibi)
karsisinda gosterdigi davraniglarin test edilmesi,

v" Farkli fonksiyonel 6zellikler saglayan etken maddelerin polimere katilmasi ile
ilgili ¢aligmalar yapilmasi, (6rnek gii¢ tutusur+antibakteriyel 6zellik+eriyikten
boyalr)

v" Organik esasli etken maddelerin polimere katilmasi ve karakterizasyonu

konularinda ¢alismalar yapilmasi1 amaglanmaktadir.

Bu c¢alisma yukarida belirtilen alanlarda yapilacak ¢alismalar i¢in onemli bir bilgi

birikimi ve deneyim elde edilmesini saglamistir.
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