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kizilbtesi spektroskopisi metodlar tarafindan karakterize edilebilecegini géstermektedir. Bu liflerin

E u calisma izotaktik polipropilen liflerinin yapisal tzelliklerinin X4sini difraksiyonu, termal analizi ve
'polar‘ize edilmis kizldtesi spektrumlari detayh olarak analiz edilmis ve 841 cm1 ve 873 cm! kizil-

otesi pikleri oryantasyon parametresi, <Pp> karakterizasyonu igin kullanimistir. 973 em? kiziltesi pikinin
972 cm1 ve 974 cm! olarak elemanlara ayrimasi cok faydal olmustur. 841 crmr! ve 974 cm™? pikleri
kristalin ve amorf oryantasyon averajlarinin hesaplanmasinda kullanilmistir.

STRUCTURAL STUDIES OF ISOTACTIC POLYPROPYLENE FIBRES

The present work shows that structural characteristics of isotactic polypropylene fibres in terms of male-
cular orientation and crystallinity can be obtained with the use of X-ray diffraction, thermal analysis and
infrared spectroscopy. Polarised infra-red spectra of the samples have been analysed in detail and used
for the characterisation of the orientation parameter <Po> for the infra-red peaks at 841 cm! and 973
cml. The separation of 973 crr? infra-red peak into 972 and 874 cm! components has been extreme-
ly useful. The peaks at 841 cnr? and 874 cm are used to calculate the crystalline and amorphous ori-

entation averages, respectively.

1. GIRIS

Kimyasal formilt (-CHa-CH[CHgll, olan polip-
ropilen en cok basarh sentetik polimerlerden biridir
ve ucuz Uretiminden ve gok ydnlt kullammindan dolay
dunya capindaki yilik tretimi 4 milyon tonu gecrmek-
tedir. Padlipropilenin  distk yogunlufundan (0.805
g/cm3), yiksek kristalinitesinden ve yitksek mukave-
metinden dolay palietilenden daha fazla kullamilmak-
tadir. Poliprapilen izotaktik, sindiotaktik ve ataktik
yapllarda Uretilebilmektedir. |zotaktik polipropilenin
(iPP) yuksek kristalinitesi ticari olarak avantaj sag-
lamaktadir. iPP'nin zincir yapisi oldukca lineerdir ve
erime sicakhdl 165°C dir. Hacimli -CHg grubu iPP
molekilintn helikal bir sekil almasina neden olmak-
tadir. Bundan dolayt da iPP'nin maksimum Young mo-
dult (50 GPa) polietilenin maksimum Young moduiltin-
den (300 GPa) daha da disiktir,

Daha once yapilan calismalar! disik oryantas-
yonlu parakristalin izotaktik polipropilen liflerinin (iPP)
uygun bir cekmeden sonra yilksek mukavemet giis-
terdigini kalitatif olarak gtistermistir. Bu calisma ayni

TEKSTIL VE MUHENDIS YIL:11 AY:MART-HAZIRAN SAYI:55-56

3

zamanda iPP liflerinin endustriyel sartlar altinda elde
edebilecefinide gdstermistir. Yiksek kaliteli PP
liflerinin  mekanik 6zellikleri yumusak cekmede
kullanilan ham maddeye ve cekme sartlarina cok
baghdir. Yuksek mukavermet elde etmek icin dustk
oryantasyonlu parakristalin liflerin kullanilmasi gerek-
mektedir, X+sinlar analizi bu liflerin Gc ayr yapiya
sahip oldugunu géstermektedir. Birinci yapr dusiik
oryantasyonlu parakristalinli, ikinci yapi dusik oryan-
tasyolu a-monoklinik fazll ve tglnci yap ise c+a
aryantasyonlu o-monoklinik faza sahiptir.,

Daha sonraki bir calisma® distk oryantasyonlu
parakristal yapinin o-monoklinik yapiya 1si muamele-
sine miteakiben ddnismesini gostermistir. Bu da-
nistmiin B0°C'de veya daha yiksek sicaklikta yer
aldigl ve cekilebilme 6zelligine ne kadar etkili oldugu
teblig edilmistir. Bu calisma ayni zamanda tek cekme
ve cift cekme ydntemlerinin liflerin yapisi Gzerine alan
etkilerinide gtstermistir. Son yapilan calisma3 ise lif-
lerin i yapisimin elektron mikroskopu ile incelenmesi
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ile ilgilidir. Bu arastirmaya gbre cekme orami 7 ve
tzerinde cekilen liflerin boyuna gorantsleri lif ekse-
nine dik alarak griinen seritleri intiva etmektedir. Bu
seritler uzun mikro-bosluklar olarek gordnmekte ve
bu mikre-bosluklarin uzunlugu da cekme oranina bagl
olarak dogru orantida artmaktadir.

|zotaktik polipropilenin kristal yapisinin cok yapili
oldufu son 40 yidir bilinmektedir 4-8. Yayinlanmis li-
teratiir en az ¢ kristal yapimin varligini bildirmektedir.
En cok bilinen kristal yapr a—monakliniktir ve itk defa
1960 yiinda Natta ve Corradini® ve daha sonra
digerleri tarafindan teblig edilmistic 3-10-13, Buna
ilave olarak p-hegzagonal 1415, ytriklinik 518 kristal
yapilari da gozlenmistir. Tim bu kristal yapilarda mo-
lekiil zincirleri belikal bir konfigirasyona sahiptir, Bu
kristal formlarin molekdl agrigna, izotaktik derece-
sine ve 1st muamelesine bagh oldugu da ayrica bilin-
mektedir, Tablo 1 yayinlanmis birim hilcre paramet-
relerini ve Sekil 1 ise simulasyon edilmis X-simi difrak-
siyon grafiklerini gdstermektedir. Tablo 2 ise degdisik

kristal formlarinin hesaplanmis d-araliklarini ve Bragg
acllarin gistermektedir.

lzotaktik polipropilenin kizilstesi spektropisi uzun
zamandan beri calisimaktadir. Bu calismalar genellik-
le teorik ve yaprtzellik ilgisi Gzerine olmustur. Teorik
calsmalar genellikle bilgisayar metodlarinin kullanildig
normal koordinat analizleri zerinedir. Aslinda izotak-
tik polipropilen izotaktik polimer grubuna dahildir ve
en iyi orneklerinden hbiridin. Bu bakimdan izotaktik
polipropilen Uzerine yapilan galismalar iigi ile izlen-
mistir. lzotaktik palipropilenin kizldtesi spekerumlar ve
ddtoryumlu torevleri cok calismalara konu almustur
ve bu calismalarin sonucu olarak baz bantlarin ana-
lizi mimkdn olmustur. Détoryumun etkilerinin genel-
likle kompleks oldugu anlasilmistir. Literatiirde yayin-
lanmis calismalar kizildtesi spektrumunun zincir par-
calarinin uzunlugu hakkinda bilgi verebilecedi yoniinde
deliller sunmustur. Kristalin olmayan amorf bélgeler-
de de *erdi zincirlerin biyik bir b8luminin kristalin
bolgelerde bulunan helikallerden olustugu cok iyi bir
sekilde anlasilmistir,

Tahlo 1. Degisik izotaktik palipropilen kristal fazlarinin kargilastirimas

Kristal form Birim hiicre parametreleri Acilar [derece) Kaynak
(nm])
a b c a . B Y
Manralklinik D.666 2.078 0.6485 90 899.62 80 5]
(e-formu) 0.6865 2.096 0.850 . 8o 99.3 90 8
0.666 2.087 0.6488 ‘90 a8.2 90 10
0.669 2.098 0.604 a0 89.5 90 11
0.664 2.088 D.B51 80 98.7 90 12
0.666 2.078 0.6495 80 98.62 80 13
Hegzagonal 1.274 1.274 0.B35 80 a0 120 14
[B-formu]) 0.638 0.638 0.633 a0 a0 120 15
Triklinik 0.847 1.071 - 89.07 5
[yformu) ad.e54 2.140 0.650 88.0 88.6 88.0 16
Tablo 2. Dejisik izotaktik polipropilen kristal formlarinin hesaplanmis d-araliklar ve Bragg
Acilar
a—manoklinik formu B-hegzagonal farmu y-triklinik formu
hkl d(nm) 28(°) | hkl d(nm) 268(°) | hkl d(nm) 208(°)
110 0.626 14.14 | OO1 0.633 13.98 | 100 Q.37 13.80
100 0.552 16.04 | 110D 0.585 16.14
040 0.520 17.07 040 0.528 18.78
130 0.477 18.62 _
130/140 0.440 20.18
111 0.4186 21.37 | 101 0.4186 21.35 | 111 B 0.418 21.20
131/041 0.407 21.86 041/121 0.406 21.90
080 0.346 25.72 DBD 0.352 25.28
200 0.328 27.16 200 0.319 28.02
220 0.313 28.51 220 0.293 30.55
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Zerbi ve meslektaslar@® narmal koordinat he-
saplamalarini kullanarak izotaktik polipropilen zin-
cirinin nasil bUyudugond gtistermistir. Bu yazarlar
calismalarindan erimis izotaktik polipropilenin en az 5
propilen biriminden olustudu sonucuna varmislardir.
Erimis olan izotaktik polipropilen spektrumunda 973
cm™! pikinin hala kuwetli oldugu bununla beraber
998cm™] pikinin kuvvetinden biraz kaybettigi fakat
tamamen kaybolmadigi gbdzlenmistir. Bu arastirma-
allar sonunda 1200, 998, 899, 841 ve 809 cm
piklerinin regularite pikleri olarak tanimlanmasinin
daha iyi olacafl seklinde sonuca varmuslardir Bu
genel netice daha sonra bazi détoryumlu ve normal
izotaktikli kopolimerler Uzerinde arastirmalar yapan
Kobayishi ve meslektaslari®® tarafindan daha da
ileriye goétordlmastiar. Bu arastirmacilarin hesapla-
malarina gire regularite piklerinin averaj zincir uzun-
lugunun 10 birime dusmesinden sonra kayboldugu
goralmistir,

Daha ileri bir calismada, Miyamoto ve Inagaki 27
tamamen farkll bir yaklasim kullanarak diisttk molekol
agirhkh izotaktik polimerleri termal degredasyon ve
hidrojenasyon ile sentez etmistir. [raksiyonlarin
molekdl afirh§inin bagimsiz olarak temin edilmesinin
mimkin olmasindan dolay bu yaklasim cok tatmin
edicidin. Bu arastirmacilarin calisrnalarininda 998 cm-1

Sekil 1. lzotaktik polipropilenin simulasyon edilmis X-isim
difraksiyon grafikleri: (a) e-manoklinik formu; (b) B-hegzagonal
formu; [c] ytriklinik formu [Birim hicre parametreleri ve
Bragg acilari icin Tablo 1 ve 2'ye bakiniz)
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pikinin averaj zincir uzunlugunun 10 birime dis-
mesine ragmen hala ayakta kaldifini gdstermis
olmasi Kobayshi ve meslektaslarinin2B neticelerinide
dogrulamis oluyor. Daha sonrski bir yayina gtre,
Kissin ve Rashina®8 izotaktik polipropilen ve dotor-
yumlu perddtoropropilenler Gzerine calismalar
yapmistin. Bu yayin perddtoropropilen oraninin art-
masinin regularite piklerinin hizll bir sekilde kaybol-
masl ile sonuclandifini gdstermistir. Bu calisma tim
piklerin zincir birim uzunlugunun 10'a dismesinden
sonra kayboldugunu ve sadece 998 cm pikinin
geriye kaldifin gosteriyor.

Obtir taraftan yarrkristalin polimerlerin kizildtesi
analizlerinde digital cikarma teknikleri yontnde yeni
gelismeler olmusture®. Painter ve meslektaslarina29
gore farkl yapili &rnekleri kullanma kaydi ile kristalin
ve amorf spektrumlarini elde etmek muimkindir. Bu
metod kristalin ve amorf spektrumlarinin frekans
dederlerini cok hassas olarak vermektedir ve bu
metadu kullanarak hangi pikin kristalin hangi pikin
amorfe oldugunu tespit etmek mimkdndir,

Bu teblidin amaci ise izotaktik polipropilen liflerinin
ic yapisi Uzering yapian son calismalarl X4sini analizi,
kizilbtesi spektroskopisi ve termal analizi tekniklerini
kullanarak sunmaktadir.

2. DENEYSEL CALISMALAR
2.1. MATERYALLER

Bu calisma kullanilan lifler daha tnceki yayinlarda-
da materyal olarak kullandmistir?-3- Bu lifler Fina
Chemicals tarafindan Gretilen iki farkll polipropilen
homopolimerinden elde edilmistin. Bu polimerler
disitk molektl agirhkh Finaprop PPH 100B0S
(EAE=30 g/10 dakika) ve yuksek molekdl agirlikl

Sekil 2. Cekme sucaklifinin érnek liflerinin averaj oryantas-
yonuna (An, birefrigens) olan etkisi: (a) 10080S kaynakh
trnekler, (b) 7069S kaynakh drnekler.
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Finaprop 706889S (EAE=12 g/10 dakika) idi. |zotaktik
polipropilen liflerinin Erime Akis Endekslerinin (EAE)
sicaklikla dedistigi g&zlenmistir ve elde edilen degerler

Table 3'de sunulmustur.

2.2 CIFT KIRICILIK DENEYI

Cift Kiricilk dletima Pluta polarize mikroskopu kul-
lanilarak gerceklestirilmistir. [zotaktik polipropilen lif-
lerinin deneysel cift kimcik degerleri Tablo 3'de su-

nulmustur. Ayrica cift kircilkyumusak cekme sicak-
g grafigi ise Sekil 2'de gdsterilmistir,

2.3. X-ISINI DIFRAKSIYONU DENEYI

Ekvataral X-isini difraksiyon grafikleri pozisyon has-
sash detektBrle donammh [PSD) Spectrolab Series
3000 difraktometresi ile kayit edilmistir. Difraksiyon
grafikleri CuK,, radyasyonunu nikel ile fitre ettikten
sonra normal olarak B0 dakikalk bir streden sonra

Tablo 3. Ornek izataktik polipropilen liflerinin detaylars; parantez icerisindeki degerler standart sapmadir.

Ham Ts (EAE) Ly D
madde rc) (9/10 dak) | An-10° (Tex) (um) *n
10080% 200 a5 3.68 (0.98) | 25.96 (0.06) | 58.2 (5.9) 2.10
220 36 2.97[0.15)| 25.20(0.07) | 56.7 (3.0) R.27
240 37 2.73(0.81) | 25.20(0.07) | 55.3 (2.7) 2.49
260 39 2.29 (0.43) | 24.86 (0.06]) | 51.5(5.0) 2.90
280 48 2.08 (0.36) | 24.28 (0.05) | 50.3 (5.3) 3.26
708695 200 11 11.59 (0.B0) | 27.28 (0.05) | 57.3 (3.0) 1.11
220 12 11.70 (0.61) | 27.02 (0.05) | 52:4 (4.8] 1.22
240 12 11.10(0.66) | 26.78 (0.05) | 50.7 (3.1) 1.25
260 14 7.77 (1.32) | 26.24 (0.06) | 59.3 (5.2) 1.88
280 28 5.63 (1.28) | 25.66 (0.06) | 51.2 (4.3) 2.24

Anahtar:T,=Cekme sicakhl, (EAE)=(Erime skis endeksi), an=Birefrigens,
Lg=Lif numarast/fineer yoguniuk, D=Iif capi, Az=dogal cekme orani,

Tablo 4. FINA 100805 (EAE=35 g/ 10 dakika) hammadesinden elde edilen liflerin X-4sini analizi sonucunda elde edilen pik

parametreleri.

Cekme - Yarrpik . Ny
Sicakligt Pik o ;’::1';9' genisligi K”S":“.']:]“"""" N“"'“ﬂ::ﬁ:";;‘,i’;“s Ak

°C) 28 ()

200 110 0.620 0.60 11.08 1.60
PA1 0.583 2.80 318 29,28
040 0.519 1.23 7.25 7.55
130 0.477 1.02 8.76 0.87
PA2 0.442 B.04 1.12 50.40
PA3 0.411 1.75 5.14 B.54
080 0.348 1.44 6.29 0.34
520 0.310 150 6.08 1.43

240 110 0.620 0.88 10.40 0.53
PAT 0.583 2.79 3.20 35.64
040 0.519 2.10 4.25 B8.07
130 0.477 0.81 10.04 0.18
PA2 0.442 5.38 1.41 38.62
FA3 Q.411 1.86 4.82 15.58
CE0 0.349 1.46 6.19 0.30
220 0.308 1.59 5.75 1.09

280 110 0.620 0.81 11.01 0.53
PA1 0.582 586 3,11 43.87
D40 0.519 1.86 4.80° 3.81
130 0.477 0.81 10.10 0.10
PA2 0.442 6.63 1.35 31.97
PA3 0.412 1.76 5.12 18.29
080 0.349 1.49 6.07 0.45
220 0.309 1.33 6.85 1.08
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elde edimistin. Ayrmica ince gimas flimleri kalibre
etmek icin kullanilistie. X-isini jeneratérd ise 40 kV ve
16 mA sartlarinda kullanilmustir. Bilgi toplanimu icin
ise INEL yazilimi ile donamimli bilgisayar kullanimustir.
Genel olarak X-sim grafik intensitesi Lorentz, pola-
rizasyon ve atomlarin dagitma faktbrleri icin dozeltil-
mistir. Hekzametilentetramin de ayrica cihaz faktdri
duzeltimesinde kullanimistir. Tablo 3'te gosterilen lif
grneklerinin ekvator Xasini grafikleri Sekil 3 ve 4'te
sunulmustur. Analiz sonucu elde edilen pik paramet-
releri ise Tablo 4 ve 5'te sunulmustur.

2.4. TERMAL ANALIZ DENEYI

Termal analiz Thermal Analyst 2000 tarafindan
kontrol edilen DuPont diferansiyel tarayici kalorimetre
cihazinda (DSC) gergeklestirilmistir. Tipik 8rnek agirhg
5 mg idi. Isima hizi olarak 10° C/dakika, 20° C/daki-
ka ve 40°C/dakika secilmistir. Indiyum (erime sicak-
Ii§i=156.5°C) ise kalibre etmek amaci igin kullanil-
misti. Ornekler nitrojen gaz altinda deneylere tabi
tutulmustur. Orneklerin termik gecis sicakliklar ve
entalpileri Tablo 6 ve 7'de sunulmustur. Tablo 3'de lis-
telenen tiim drneklerin termal analiz (DSC) grafikleri
ise Sekil © ve B'da verilmistir.

Sekil 3. 1008B0S kaynakh liflerin X-sini difraksiyon grafikleri.
Yumusak cekme sicalkhifji (a) 200°C; (b) 240°C; (c) 280°C

0 TEKSTIL ve MUHENDIS

2.5. KIZILOTES| SPEKTROSKOPI DENEYI

ZnSe polarizer donaniml Nicolet Magna IR 750
kizilstesi spektrometresi deneylerde kullanilmistir,
Polarizer sabit bir pozisyonda kullanilmis ve érnekler
farkh polarizasyon spektrumlarini elde etmek igin tim
deneylerde 80° dondirdlmistin. Normal sartlarda
100 spektrum toplanmus, averajlanmis ve Happ-
Genzel apodizasyon fonksiyonu ile Fourier Transform
edilmistir. Her trnek spektrumun ise ayni deney sart-
larimni kullanarak arka plan spektrumu ile orani
alinmistir. Tam spektrumlar 2 cm! rezolasyonu ile
toplanmistin. Son olarak ise tim kizilétesi spektrumlar
pik analizi metodunu kullanarak pik parametreleri (pik
pozisyonu ve pik yiksekligi vb.) tespit edilmistir.

2.6. ORMEK HAZIRLIGI

Tum ¢rnek lifler 30x11x7 mm blctlere sahip Po-
tasyum Bromit [KBr) blok tzerine elle paralel olacak
sekilde sarimistin. Bu paralei iiflerle sarili blok optik
mikroskap altinda incelenmis ve liflerin paralellidi kont-
ral edilmistin. Gerekirse paralel olmas! icin tekrar
sarimistin. Daha sonra ticari adi Nujol olan parafin
yaj birkag damla olarak optik kontak igin ilave edilmis
ve ikinci bir KBr blok paralel sarimis lif tabakasini ka-

Sekil 4. 708395 kaynakh liflerin X4gint difraksiyon grafikleri.
Yumusak ¢ekme sicakhii [a) 200°C; (b) 240°C; (c]) 280°C
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Tablo 5. FINA 70695 (EAE=12 g/ 10 dakika] hammaddesinden elde edilen liflerin X-1sini analizi sonucunda elde edilen pik
parametreleri

Cekme o Yari-pik . fomos
= . d-arahg i Kristal Boyutu | Normallestirilmis pik
5'??;:19] Pik {nm) gearg?!l]gl {nm]) alam (%)
200 110 0.620 0.28 31.61 25.33
040 0.518 0.27 33.12 32.37
130 0.477 0.42 21.21 23.88
PA2 0.442 1.96 4.58 3.18
PA3 0.411 1.70 5.28 2.37
060 0.348 0.43 20.85 7.80
200 0.328 0.47 19.34 0.57
220 0.313 0.50 18.41 4.40
240 110 0.620 0.33 27.25 24.78
040 0.520 0.31 28.63 34.93
130 0.477 0.50 18.00 23.50
PA2 0.442 2.03 4.42 2.93
PAG 0.411 1.62 5.56 2.82
060 0.348 0.46 18.76 7.88
200 0.328 0.41 22.06 0.35
220 0.313 0.77 11.82 3.00
280 110 0.620 0.75 11.88 : 2.94
PA1 0.583 3.08 2.88 29.26
040 0.520 0.78 11.28 B.89
130 0.477 1.06 B.47 1.86
PAZ 0.442 7.31 1.23 46.89
PA3 0.411 1.B2 5.57 10.24
060 0.348 0.63 14.28 0.69
220 0.310 1.88 5.38 1.17

Tablo B. |zotaktik polipropilen liflerinin termal analiz sonuclar

Cekme pDsc Kristalizasyan Ekzatermi Erime Endaotermi
Ham sicakhg 1sitma baslangic maksimum baslangic maksimum
madde hizi
(°C) [°C/dak.) (°C) (°C) °c) (°c)
100B0S 200 10 81 a8 126 163
20 82 100 125 163
40 82 102 129 1682
220 10 B2 94 126 162
240 10 BO 98 125 162
260 10 80 g8 124 162
280 10 79 897 125 163
20 78 89 124 161
40 80 103 124 1861
70695 200 10 - = 106 165
20 - - 1086 164
40 - % 104 164
220 10 - - 115 165
240 10 - - 115 164
260 10 - - 115 165
280 10 - s 123 164
20 - - 123 164
40 - = 123 163
8
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patacak sekilde Uzerine konmus ve lastik bantla
kenarlarindan sarilmistir. En sonunda disarda kalan lif
tabakasi ise keskin bir jiletle kesilmis ve tUm asemble
ise drnek tutucu ile birlestiriimistir.

3.BILGI ANALIZI
3.1. Xasim difraksiyonu bilgi analizi

Tam ekvatoral X-sim grafikleri Hindeleh ve
Johnson 37 tarafindan gelistirilen bir yontem ile ana-
liz edilmistir. Bu yéntem genel alarak tim pikleri ve
piklerin altindaki bolgeyi esas grafikten ayirir, Normal
olarak pik parametreleri tnceden tahmini olarak veri-
lir ve bilgisayar programi belirli bir devreden sonra en
iyi pik parametrelerini verir. Gerekirse, deneysel grafik
ile hesaplanmis grafik arasindaki fark az olacak [mini-
mum)] sekilde bu program tekrar kullaniir. Normal
olarak pik sekilleri ya Gaussian veya Lorentziyan'dir
fakat genellikle bunlarin ortalamasi alinir ve bu de-
gerlerde bilgisayar programina diger pik degerleri ile
birlikte verilir. Piklerin ilk analizi ikinci analiz ile devam
eder. Bu sathada genel olarak pik genisligi cihazdan
kaynaklanan faktorlerden dolayl Stokes yontemi kul-
lanilarak duzeltilir. Dsha sonra da dizeltimis pik ge-
nislikleri kristal boyutlarini hesaplarmada kullanibr, Tom
pik parametreleri, dizeltilmis pik genislikleri ve kristal
boyutlarl Tablo 4 ve 5'de sunulmustur.

3.2. Kizlotesi spektropisi grafiklerinin analizi

Normal olarak lazer 1sini polarizerden gectikten
sonra tek ydnla olarak titresim gésterir. Lif ekseni ile
lazer titresimi birbirine paralel ise paralel polarizas-
yonu, birbirine dik acida ise dik polarizasyonu elde
edilir. lzotaktik polipropilenin kiziétesi 750-1080 o™
bolgesindeki spektrumu Sekil 7'de gésterildigi gibi en
sz 7 pikten olusur. 998, 973 ve B41 cm™ ! pikleri en
fazla kuvvetli olanlarindandir ve bu pikler paralel polari-
zasyon karakteristiji gosterin Obir taraftan 940,
900 ve 809 cm pikleri ise dik polarizasyonu karak-
teristigini gosterirler. Bu piklere ilave olarak inten-
siteleri zayif olan paralel polarizasyon karakteristigji
gasteren 1045 ve 1038 cm) piklerini de sayabiliriz.

Bu callsma sirasinda pik analizi iki asamada ger-
ceklestiriimistir. Birinci asamada pikler aynen oldukiari
gibi hic degisiklige ugramadan analiz edilmistir (Sekil
B’e bakiniz). Sekil 9'da goralduga gibi, ikinci asamada
ise sadece 973 crm ] piki 974 ve 872 cml piklerine
ayrilmis ve diger pikler ise hichir degismeye ugrama-
dan analiz edilmistin. Daha sonra gosterilecegi gibi
973 cm piki kompozit bir piktir ve ikiye ayirma ile
kristal ve amorf piklere ayirmis oluyoruz. Bu piklere
ilave olarak 1018, 962, 830, 918, 890, 858, 848,
831, 820, 799, ve 771 cm™! pikleri de pik analizinde
kullanilmistir. Fakat bu piklerin (zerinde fazla durul-
mayacaktir.

Tam izotaktik poliprapilen lif drneklerinin kizildtesi
spektrumlarinin  analizi Gaussian ve Lorentzian

Sekil 5. 100808 kaynakl: liflerin termal analiz (DSC) grafik-
leri. Yumusak cekme sicakhd (a) 200 °C; (b) 220 °C:
(c]240 °C; (d) 260 °C: [e) 280 °C
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Sekil 6. 706395 kaynakli liflerin termal analiz (DSC) grafik-
leri. Yumusak cekme sicakhd (a) 200 °C; (b) 220 °C:
(c]240 °C; (d]) 260 °C; (e] 280 °C
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fonksiyonlarimin karisimi olarak yapilmistir. llk asama-
da paralel ve dik polarizagyon spektrumlar bagimsiz
olarak analiz edilmis ve dsha sonra pik pozisyonlari ve
pik genislikieri sabit tutulmus ve pik intensiteleri ser-
best birakilarak pik analizi yapilmistir. Tablo 8'de ana-
liz sonucu elde edilen tipik pik pozisyonlart, pik geniglik-
leri, dikroik oranlar ve oryantasyon averajlar ornek
olarak sunulmustur.,

3.3. ORYANTASYON AVERAJLARININ HESABI

Cift kiricilik, Xsini difraksiyonu ve kizildtesi spekt-
ropisi metodlarint kullanarak trneklerin oryantasyo-
nunu hesasp etmek mimkinddr, Normal olarak cift
kircilk degerieri ikinci dereceden ortalama oryantas-
yon averajlarint verir. X-sini difraksiyonu teknigi ise
ikinci ve daha yiiksek dereceden clan kristalin bél-
gelerin oryantasyon averajlarini verir. Bununla be-
raber, kizilstesi spektropisi ise hem kristalin hem de
amorf btlgelerin oryantasyon averajlarini verir. Bu
arada polarizasyonlu kizilstesi spektraskopisi ile elde
edilen oryantasyon degerlerinin yalniz ikinci dereceden
oldugunu ve daha yilksek dereceden oryantasyon
averajlarinin elde edilemeyecegini hatirlatmak gerekir.

Sekil 7. 7069S kaynakh ve 200°C'de gekilmis trnedin pola-
rize ediimis kizitétesi spektrumu: (—] polarizasyan yéna lif
eksenine paralel; (...... ) polarizasyon yon0 lif eksenine dik

lkinci dereceli Legendre fonksiyonuna gare32 :
D1 Dye2
D+2 Dg-1

Burada acil braketler (<, >) averaj/ortalama
degerleri, 8 ise molekdl ekseni ile lif ekseni arasindaki
acidir. Dy=cotPo, o ise molekill ekseni ile kullarulan
bagin tranzisyon moment ekseni arasindaki acidir. Bu-
rada D ise dikroik orani olarak bilinic ve asagida
oldugu gibi tanimlanshilir.

Burada A// ve A, deneysel paralel ve dik pola-
rizasyon pik intensite degerleridir. Kizilttesi spektro-
pisini kullanarak hesap edilen oryantasyon averaj-
larinin teorisi Cuningham ve meslektaglan33.34
tarafindan verimistir. Bu teorik calismalar yizeyssl
yansimalar ve dahili faktdrleri icermektedir. Burada
dustk cift kiricid olan ve bu tebiigin konusu olan izo-
taktik polipropilen lif érnekleri igin formdller 1 ve 2
yeterlidin. 998, 974, 973, 972, ve 841 cm! pik-
lerinde elde edilen <Pa> deferleri Sekil 10, 11, 12 ve
13'de gosterilmistir. Genel olarak <Po> O ile 1 ara-
sinda deferler almaktadir. <Po>=0 geneliikle oryan-
tasyonsuz sistemlere, <Pp>=1 ise maksimum oryan-
tasyona sahip sistemlere aittir.

<P,(cos 6 ]>=<Pa>=% [(3<cos28>-1)=

Sekil 8. 70695 kaynaklt ve 200°C'de cekilmis rnedin para-
lel polarizasyon spektrumunun ilk basamak pik analizi.
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Tahlo 7. Izotaktik polipropilen liflerinin termal analiz sonuglar
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Cekme psc Kristalizasyon Erime
Efam sicakhi isitma entalpisi entalpisi [AHz)-{AH4) X
madde hizi (AH4) (AHgZ)
(°C) (°C/dak.) (d/g) (J/g) (J/g)
10080S 200 10 8.0 B81.6 73.6 0.45
20 7.5 77.6 70.1 0.42
40 9.7 78.2 B69.5 0.42
220 10 10.4 B3.7 73.3 0.44
240 10 10.6 B5.7 75.1 0.46
260 10 10.7 B5.2 74.5 0.45
280 10 11.2 B6.2 75.0 0.45
20 11.8 82.9 71.3 0.43
40 11.3 81.6 70.3 0.43
70685 200 10 (8] 95.3 95.3 0.58
20 0 92.8 92.8 0.56
40 ] §95.4 95.4 0.58
220 10 0 g90.7 80.7 0.55
240 10 0 92.7 82.7 0.56
260 10 D g92.5 82.5 0.56
280 10 0 20.9 90.9 0.55
20 o 84.1 B84.1 0.51
40 o 86.1 B6.1 0.52

X = intizam derecesi=[AHaHAH{)/AHmay

AHpmay=165 J/g

Tablo 8. 200°C'de cekilen ve FINA 70685 hammaddesinden elde edilen liflerin kizlétesi spektrum analizinden elde edilen pik

parametreleri, dikroik oranlar ve <P2> degerleri

Pik .- B
Pozisyoniu Yarl-ge-r:n‘lsllk A// A, Dikraik o
(em™1) (em™ 1) aram (D)
1045 7.8 0.16 0.03 5.33 0.59
1035 19.6 Q.01 0.02 0.50 0.40
1018 16.8 0.01 0.02 0.50 0.40
888 10.4 1.09 0.32 3.41 0.45
a74 12.0 0.35 0.24 1.46 0.13
aza 8.5 0.79 0.25 3.16 0.42
962 18.7 0.13 0.07 1.86 Q.22
949 22.9 0.05 0.04 1.25 0.08
940 7.6 0.04 0.10 0.40 0.80
930 17.5 0.03 0.01 3.00 0.40
918 B.9 0.02 0.01 2.00 0.25
900 B.2 0.11 Q.30 0.37 0.53
B30 11.1 0.03 0.04 0.75 0.18
B58 28.4 0.01 0.02 0.50 0.40
B46 23.3 0.01 0.03 0.33 0.58
841 6.0 1.12 0.27 4,15 0.51
831 11.1 0.13 0.03 4,33 0.53
B20 10.0 0.03 0.01 3.00 0.40
809 8.5 0.12 0.30 0.40 0.50
789 10.0 0.04 0.03 1.33 0.10
771 14.6 0.03 0.02 1.50 0.14
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Sekil 9. 70885 kaynakh ve 200°C'de cekilmis grnegin para-
lel polarizasyon spektrumunun ikinci basamak pik analizi.
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Sekil 10. Cekme sicakliinin 100BOS kaynakll érneklerin
oryantasyon parametresi <Pp> iizerine olan etkileri.

Degerler (a) B41 cm; (b] 898 cm1; (c] 873 cm! kiziléte-
si piklerinden elde edilmistir.
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sekil 11. Cekme sicakhfinn 10080S kaynakl &rneklerin
oryantasyon parametresi <Pp> iizerine olan etkileri.
Degerler (a) 972 cm; (b) 873 cnr?; (c) 974 o kizildte-
si piklerinden elde edilmistir.

Sekil 12. Cekme sicaklifimn 7069S kaynakh @rneklerin
oryantasyon parametresi <Pp> (Gzerine olan etkileri.
Degerler (2) B41 cmt; (b) 898 cm?; (c) 973 cm? kiziléite-
si piklerinden elde edilmistir.
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Sekil 13. Cekme sicakiigimin 70695 kaynakl &rneklerin
oryantasyon parametresi <Pp> 0Ozerine olan etkileri.
Degerler (a) 972 cm?; (b} 973 cm; [c) 874 cm? kizilgte-
si piklerinden elde edilmistir
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4.SONUCLAR VE TARTISMA

4.1. Erime Akis Endeksi [EAE) ve cekme
sicakhiginin etkileri

Daha dnce’! belirtidigi gibi izotaktik palipropilen
[iPP) lifleri yumusak cekme metadu ile Gretilmektedir
ve liflerin ic yapisi cekme sicakligindan ve erime akis
endeksinden [vizkosite) cok etkilenmektedir. Bu
calisma iki ayri vizkositeye sahip homopolimer (ham-
madde)'den elde edilen liflerin yapisal &zellikleri
sunulacaktir.

Bu calismada kullamlan homopolimerlerin
vizkosite, cekme sicakhgr (200-280°C), lif sarma ve
cekme hizi (200 m/dakika) degerleri sanayide kul-
lanilan degerlere oldukca yakindir. Tablo 3'e gore
cekme sicaklfl arttikca EAE deferleri artmakta ve
averaj oryantasyon (birefrigens) dismektedir. Bu 6zel-
lik Sekil 2'de gorildigi gibi her iki hormopolimerden
elde edilen lifler icinde gecerlidin Cekme sicaklifinin
artmasi ile lif numaras (tex]) dusmekte ve dolayisi ile
lif capl da azalmaktadir. Bununla beraber dogal gekme
orani da artmaktadir. Cekme sicakhgmnin artmasi nar-
mal olarak molekdl zincirlerinin  gevsemesi ile
sonuclanmakta ve sonunda oryantasyon birefrigens
degerlerinden anlasildigi gibi dusmektedir.

4.2. lzotaktik polipropilenin kristalin yapilari

lzotaktik polipropilenin cak kristalin yapya sahip
oldugu uzun zamandan beri bilinmektedir ve lite-
ratirde vyayinlanan tim birim hilcre parametreleri

13

Tablo 1'de karsilastirilarak sunulmustur. Aslinda bu
farklliklarin en buyik sebebi helikal konformasyona
sahip zincirlerin kristal yapilardaki farkh pozisyon-
larindan kaynaklanmaktadir. Tablo 1 ve Sekil 1'de gi-
raldagd gibi, literatiirde Gc kristalin yapiya rastlan-
maktadir. Bunlar sirasi ile a-monoklinik (Sekil 1-a), -
hegzagonal (Sekil 1-b], ve vy -triklinik (Sekil 1-c) kris-
talin yapilardir.

Genel olarak a-monoklinik form en cok gériinen bir
yapidir ve ilk defa Natta ve Corradini© tarafindan teb-
lig edilmistir. Bu birim hicresi 12 monomer birimini
ihtiva eder ve molekdller helikal bir yapiya sahiptir. Bu
kristalin yapimnin simulasyon edilmis X-isint difraksiyon
grafigi Sekil 1-a'da sunulmustur. Bu simulasyon 10°-
35° 28 -bolgesini kapsamakta ve en azindan B yan-
simay ihtiva etmektedir. Bu piklerin arasindan 110,
040, 130 pikleri ekvatoral yansimaya aittir ve en yik-
sek intensiteye sahiptirler. Tablo 2'de simulasyonda
gtirinen d-arallk dederleri Bragg acilar ile birlikte
sunulmustur.

lkinci kristalin form olan p-hegzagonal yapi yalniz
olarak simdiye kadar elde edilememistir ve genel
olarak o-maonoklinik yapi ile - beraber go6zlenmistir.
Literatiire géire B-hegzagonal yapinin genel olarak
100°C-130°C arasinda olusan aryantasyonlu eritikten
kristalizasyon ile elde edilebilmektedir. Maalesef
simdiye kadar B-hegzagonal yapilt lif X-istr difraksiyonu
elde edilememistir. Bu kristalin formun birim hicre
parametreleri ve simulasyon edilen tim yansimalarin
d-aralik degerleri Tablo 1 ve Tablo 2'de sunulmustur.
Sekil 1-b ise simulasyon edilmis p-hegzagonal yapinin
Xagini difraksiyon grafigini gstermektedir. Bu simu-
lasyan 001 (zayif), 100 (en kuvwvetli) ve 101 (ortanca
intensiteli) yansima piklerini acikca sergilemektedir.

Ugtincti kristalin form ise ytriklinik yapidir ve lite-
rattre gére yiksek basing altinda ve dusiik molekil
agirlikh polimerlerden kristalizasyon ile elde edilmistir
Bu kristalin formun birim hicre parametreleri ve
d-araliklar Tablo 1 ve 2'de sunulmustur. Sekil 1-c ise
simulasyon edilmis X-isini difraksiyon grafigini gtister-
mektedir. Sekil 1'den anlasilacagina gére en kuwvetli
pikler ekvatoral bolgeye, tahmin edildigi gibi, aittir.

4.3. X-sim difraksiyonu analizi sanuclar

Daha &nce yapllan calismalsra gﬁr91 dac ayr
yapinin varligindan bahsedilmisti. Asagida bu yapilarin
analizi detayh olarak sunulmustur.

1. Dustk oryantasyonlu parakristalin yapi; Sekil
3-c'de gérulddgdd gibi ekvatoral X-sim  difraksiyon
grafifi iki genis yansimay Bragg acilari, 26 = 15° ve
22°, gistermektedir. Bu yapinin azimutal intensitesin-
de hicbir degisiklik gértlmemistir ve genis act X-sini
diffraksiyonu filmi bu yansimalarin hale oldugunu
gbstermektedir. Bu yapl dustk averaj oryantasyona
(¢ift kiricilik) sahiptir.

e kk—, e, e e e
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2. Dosuk oryantasyonlu o-monaoklinik yapi. Bu
yapinin genis acih Xasini difraksiyonu filmine gore,
ekvatoral 110, 040 ve 130 yansimalarinin azimutal
dagilimi oldukca yuksektir ve 111 yansimass ekvataral
bolgeyi kesmeketedir. Sekil 4-a bu yapiy temsil etmek-
tedir.

3. C+a oryantasyonlu a-manoklinik yapi. Bu yapinin
kristalin oryantasyonu hem c-ekseni hem de a-ekseni
yoninde gelismistir ve c-ekseni yonindeki kristalin zin-
cirler daha yiksek oryantasyona sahiptir. En énemli
olan 110 yansimasi ise ekvatoral ve meridyonal bél-
gelerde genis bir azimutal yayiim gésterir. Sekil 3-a ve
4-c bu yapiyi temsil etmektedir.

4.3.1. 100805 homopolimer kaynakh liflerin
egri/pik analizi

10080S homopolimerinden retilen PP lifleri,
Sekil 3'de goraldagt gibi cekme sicakhg 240°C ve
240°C'den buyitk oldugu zaman dusik oryantasyoniu
parakristalin bir yapiya sahiptir (Sekil 3-c). Fakat,
cekme sicakhg 220°C ve daha dusiik oldugu zaman
dusik oryantasyonlu g-monoklinik ve dustik oryanyas-
yonlu parakristalin yap: birlesik olarak [(Sekil 3-a) gi-
rUlmektedir. Tablo 3 bu liflerin cekme sicakigini,
Erime Akis Endeksi, cift kircilk, lineer yogunluk, lif
capi ve dofal cekme oranlar degerlerini vermektedir.
Sekil 3 ise bu liflerin pik analizi grafiklerini toplu olarak
gtistermektedir.

Pik analizleri tim drnekler icin ayni pik pozisyon-
larint kullanarak gerceklestirilmistin. Tablo 4 tum
orneklerin pik parametrelerini, egri analizinden sonra,
giistermektedir. Daha once belirtildigi gibi, bu érnek-
lerin ekvatoral grafikleri hem parakristalin hem de
o-monoklinik piklerini ihtiva etmektedir. Parakristaklin
pikler PA1, PA2, ve PA3 olarak tanimlanmis ve diger
pikler ise kristalin pikleri olarak analiz edilmistir. 110,
040, 0B0 ve 220 pikleri kristalin pikleridir ve hepsi
de ekvatoral bolgeye aittir. Genel olarak hk/ yansi-
malari igin, hkO yansimalari ekvatoral bélgeyi, 007
yansimalart meridyonal bélgeyi temsil etmektedirler.
Kristalin boyutlar ise parakristalin boyutlarindan daha
fazladir.

4.3.2. 706395 homopolimer kaynakh liflerin
egri analizi

70688 homopolimer kaynaklh PP lifleri cekme
sicaklgl 200-240°C arasinda oldugu zaman yuksek
aryantasyonlu monoklinik bir yapiyi  gdstermektedir.
(Sekil 4-a ve 4-b'e bakiniz). Fakat cekme sicakiid
2B0°C oldugu zaman oryantasyonu dismesine
ragmen monaoklinik yapiyl korumakta ve X-simi difrak-
siyon filminden anlasildiina gére c+a oryantasyonu
goralmektedir. Egri analizleri gerceklestirilmis ve pik
parametreleri Tablo S'de sunulmustur. Cekme
sicakhg 280°C den 200°C'e dustiifil zaman kristal
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boyutlarinin artbigine gérayoruz. Ornek olarak gésterir-
sek, 110 kristal boyutu 11.88 nm'den 31.61 nm'ye
yukselmektedir. Aymi davranisi averaj oryantasyon
dglgilerinden de gdzlermek mtmkindir {Tablo 3'e ba-
kiniz). Bu sonuclar bize cekme sicakhiginin ve vizko-
sitenin averaj oryantasyona ne kadar etkili oldugunu
gtistermektedir. Sekil 4-a ve 4-b'de gbroldugd gibi
monoklinik kristalin 110, 040, ve 130 yansimalaninn
en kuwvetli intensiteye sahip oldugunu sdyleyebiliriz.
Bununla beraber OB0, 200 ve 220 yansimalarinin
varigindan da bahsetmek mimkin fakat bu yan-
simalar oldukca dastk intensiteye sahiptirler. Egri
analizine gore 130 yansimasinin eteklerini de pa-
rakristalin PA2 ve PA3 pikleri ile tamamlama zorun-
lugu gerekmistir. Sekil 4-c'den anlasilacag gibi bu
parakristalin piklerin ne kadar gerekli oldugu or-
tadadir.

4.4. Termal analiz sonuclar

Tdm drnek iPP liflerinin termal analizleri diferen-
siyel tarayici kalorimetre cihaz (DSC) ile gergeklesti-
rilmistir. Sekil 5 ve B'da goruldugu gibi tirm drneklerin
DSC grafikleri birbirine cok benzemektedir ve analiz
sonuclar Tablo .Er ve 7'de sunulmustur. Ayrica kul-
lanilan 1sitma hizlar (10°C/dakika, 20°C/dakika, ve
40°C/dakika) sonuclart da cok farkh degildin Tum
grafikler 80-100°C arasinda erimeden tnce giirillen
kristalizasyon ekzotermini ve 150-170°C arasinda ise
erime endotermini gostermektedir. Baslangic ve pik
maksimumlarinin gekme sicakhgindan fazla etkilenme-
digi de ayrica gdzlenmistir.

Tahblo G'da gorildigh gibi 100805 homopolimer
kaynakh lif 6rneklerinin kristalizasyon ekzoterminin
baslangic sicaklifi 78-B2°C arasinda, pik maksimumu
ise 87-103°C arasinda gorilmektedir. Ayni zamanda
erime endoterminin baslangic noktalar 124-123°C
arasinda ve pik maksimumu ise 161-163°C arasinda
oldugu gorulmektedir. Obar taraftan 70895 ho-
mapolimer kaynakl lif érneklerinin ayni davranisi gos-
terdigini, erime endoterminin baslangic sicakliginin
104-123°C arasinda, pik maksimumunun ise fazla
defismedigini ve 163-165°C arasinda oldugunu ve
kristalizasyon ekzoterminin gérilmedigini stylemek
mimkdtndar (Sekil G'ya bakiniz).

Orneklerin birden fazla yapiya, parakristalin ve
monoklinik, sehip olmalarindan dolay kristalinite ders-
cesini Blgmek anlamsizdir ve bundan dolayr genel
olarak ‘“intizam derecesi'ni erime entalpilerini kulla-
narak dlgmek mamkindar. Bu sigmede kristalizasyon
ekzotermi erime endoterminden cikartilarak duzeltil-
mis ve asa@idaki formullu kullanarak “intizam derece-
5" hesap edilmistir,

Xo= AH/AH o

Burada AH duzeltiimis erime entalpisi ve (3) ise
AHpmay %100 kristalin erime entalpisidin. AH ., ise

“



165 J/g olarak alinmistir. Tablo 7'de tim 6rneklerin
duzeltiimis erime entalpilerinden hesaplanan "intizam
derecesi” degerleri sunulmustur. Bu degerlere gore

706895 homopolimerinden kaynaklh  @rneklerin
100B0S homopolimerinden kaynakll  trneklerden
yapisal olarak daha intizamh oldugu sonucuna varahili-
riz.

4.5. Kzl 6resi spektroskopisi analizi sonue-
lari: Paralel polarizasyon pikleri

841 cm™1 piki:

Bu pik birden fazla zincir bag titresiminden kay-
naklanmaktadir ve genellikle bag sallanmasi, bikimu
ve cekimi ile ilgilidir ve tesadiifen ayni frekansi pay-
lasmaktadirlar. Pik analizine gére bu pik en dar olan
piklerden biridir; yarim yukseklik genisligi 6 crm'dir.
Ayni zamanda bu pik Kissin ve Rashina®B tarafindan
kristalin bélgelerde bulunan ve yiksek oryantasyona
sahip uzun helikalli zincirlere tahsis edilmistir. Bu pikin
tranzisyon moment acisi ise O° olarak kabul edilmistir.

Sekil 10 ve 12'den gordldtgd gibi bu pikten kay-
naklanan oryantasyon averajlamnin, <Po> degerleri,
diger piklerden kaynaklanan oryantasyon averajlarin-
dan daha ytksek oldugu gézlenmektedir. Obir
taraftan, defisik erime akis endeksli &rnekleri
karsilastirdiimizda yiiksek oryantasyon averajl <Pa>
degerleri dusilk erime akis endeksli 6rneklerden kay-
naklanmaktadir. Daha tnce yapilan calismalara
g'c'lr'e35 bu pikten kaynaklanan aryantasyon averajlan
Xasinlar  difraksiyonu metodundan hesap edilen
oryantasyon averajlarl ile es deferde oldugu an-
lasiimistin. Bundan dolayi bu pikten hesap edilen
oryantasyon averajini kristalin oryantasyon averajt
olarak kabul edebiliriz.

998 cm1 piki:

Bu pikin yarim yikseklik genigligi 10.4 cm™1'dir ve
841 cm1 pikine gtre biraz daha fazladir ve tranzis-
yon moment acist 0° olarak alinmistin Bu pik lite-
ratirde genellikle kristalin veya yaksek dizenli sistermn-
lere tahsis edilmistin Bu pik de degisik bad tit-
resimlerinden kaynaklanmaktadir ve yan zincir baglari
aggiriktadir, Sekil 10 ve 12'den anlasildifi gibi bu pik-
ten hesap edilen oryantasyon averajlari 841 cml
pikinden hesap edilen oryantasyon averajlarindan
daha disuktir. Cekme sicakhdl ve erime akis endeks
degerleri de bu oryantasyon degerlerini dogdru
orantida etkilemektedir. Erime sicakiig tzerinde
yapilan deneylere gore bu pikin hala kaybolmadid
giizienmistir ve az da olsa amorf bélgelerin katkida
bulundugju sonucuna varilmistin. Fakat bu katkinin
cekme oraninin artisi ve zincir oryantasyonunun artisi
ile azaldig bilinmektedir.

973 cm™1 piki:

Bu pik titresimi ana ve yan zincir baglarindan kay-
naklanmaktadir ve tranzisyon moment agist 23°
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olarak hesap edimistir39, Pik analizi iki asamada
gerceklesmistir. Ik asamada bu pik oldufu gibi analiz
edilmistir. Ikinci asamada ise 972 cm! ve 874 cm!
olarak ikiye ayrilmistir. Erime sicakligi Uzerinde yapilan
deneylere gtre bu pikin kaybolmadigi ve pik inten-
sitesinin degismedigi gdzlenmistir. Aslinda bu pik lite-
ratirde amorf pik olarak bilinmektedic fakat Painter
ve Meslektaslari@9 tarafindan yapilan calismalara
gtre bu pikin kristalin ve amorf sistemlerden olustudu
anlasilmistir. Sekil 11 ve 13'den anlasildigina gore
973 cml'den hesaplanan oryantasyon averajlari
972 cnr1'den hesaplanan oryantasyon averajlarin-
dan dsha dustik ve 974 cm oryantasyon averajin-
dan daha yUksek oldugu gtizlenmistir Karsilastiri-
difinda, 972 cm! ve 998 cm™? oryantasyon averaj-
larmmn birbirine cok yakin oldugu gortimostor. 974
cm1'den hesaplanan oryantasyon averajlarinin amorf
hdlgelerden kaynaklandigini da ayrica soyleyebiliriz.

5.SONUCLAR

Bu calisma ile gesitli kaynakl izotaktik polipropilen
liflerinin cesitli yapilara sahip oldugunu ve Gretim sart-
larmin lifin ic yapisimi ne kadar etkiledigini gtistermis
oluyoruz. Fiziksel yapinin incelenmesinde optik mik-
roskop, termal, X-sini difraksiyonu ve kizilstesi spek-
troskopi metodlart basar ile kullanitmis ve kristalinite
ve oryantasyon degerleri kantitatif olarak elde edil-
mistir. Termal analiz termik gecis sicaklikiarimin elde
edilmesinde, entalpilerin ve érnek intizam derecesinin
hesaplanmasinda cok yararll olmustur. X-sini difrak-
siyonu ise kristal boyutlarimin hesahinda ve kristal
yapinin kimlik tesbitinde basart ile kullanimistir
Kiziltitesi spektroskopisi ise kimyasal yap tespitinin
Uzerine ek olarak oryantasyon hesabinda kullani-
mistir. Bu metodun en blyik avantajt difer metadlara
gore ise kristalin ve amarf bélgelerin yaklagilabime-
sidin. 841cm1 piki kristalin ve 974 cm piki ise
amorf bdlgelerin oryantasyon averajlarinin hesabinda
yararh olmustur. Kristalin zincir oryantasyon degerleri
amorf zincir oryantasyon degerlerinden, beklenildigi
gibi, daha fazladir. Daha ileri bir asamada daha detayh
oryantasyon deferlerini elde edebilmek igin X4sim
difraksiyonu metodu ve Raman spektroskopisi metod-
larinin da kullaniimasi yararh olacaktir.
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