Tiirkiye Teknoloji ve Uygulamali Bilimler Dergisi Turk J App Sci Tech

Turkish Journal of Applied Sciences and Technology i © TUBID

dergipark.gov.tr/tubid S/II;r ISSN: 2528-8652
UNiVERSiTE§i

Arastirma Makalesi/Research Article Bilinin Jsegisnci 2019, 2(1): 1-10

Poli (Hekzametilen Adipamid) Liflerinin Cesitli Yontemlerle
Karakterizasyonu

Kemal Sahin TUNCEL*
Siirt Universitesi, Sosyal Bilimler Meslek Yiiksekokulu, Geleneksel El Sanatlar: Boliimii, Siirt, T URKIYE

MAKALE BILGIiSi/ ARTICLE INFO OZET
Gelis Tarihi / Received: 23.05.2018 Bu calisma, poli (hekzametilen adipamid) liflerinin bazi yapisal ve
Kabul Tarihi / Accepted: 18.01.2019 fiziksel Ozelliklerinin yogunluk, kizilotesi spektroskopisi, X-1s1n1
kirinimi, gerilme mukavemeti ve termal analiz yontemleriyle karakterize
Anahtar Kelimeler: edilebilecegini gostermistir. Karakterizasyon islemlerinin sonucunda
Poliamid 66 Poliamid 66 liflerinin yogunlugu, molekiiler ve kristal yapisi,
Yogunluk mukavemeti, sicakligin etkisiyle kiitlesinde meydana gelen degisim,
Kizil6tesi spektroskopi erime ve camsi gegis sicakliklari gibi 6zellikleri belirlenmistir.
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Characterization of Poly (Hexamethylene Adipamide) Fibers by Various
Methods

ABSTRACT

This study has shown that some structural and physical properties of
Keywords: poly (hexamethylene adipamide) fibers can be characterized by density,
Poliamid 66 infrared spectroscopy, X-ray diffraction, tensile strength and thermal
analysis methods. As a result of the characterization processes,
properties such as density, molecular and crystal structure, strength,
change in mass with effect of temperature, melting and glass transition
temperatures have been determined for Polyamide 66 fibers.
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1. Giris

Poliamid lifleri (PA) sentetik lifler grubunun bir {iyesi olup, diinyada iiretilen ilk sentetik liftir.
Poliamid denildiginde, yapisinda amid (-CO-NH-) grubunun belirli araliklarla tekrarlandigi polimerler
anlasilmaktadir. DuPont firmas: tarafindan bu {iriine ticari olarak “Naylon” ismi verilmis ve tiim poliamid
lifleri i¢in halen giliniimiizde naylon sozciigii kullanilmaktadir (Baser, 2002; Adanir, 2015). Mucizevi lif
olarak piyasaya siiriilen naylon lifleri ilk olarak bayan g¢oraplarinin iiretiminde kullanilmaya baslanmis
olup, A.B.D.’nin II. Diinya savasina girmesiyle birlikte daha ¢ok savag malzemesi (parasiit, halat vb.)
seklinde kullanilmigtir. Naylon lifi, kimyasal liflerin {iretilmesinde 6ncii konumunda olan, ¢ok kullanilan
ve ¢ok cesitleri olan bir liftir. Hammaddesi petrol tiirevleridir. Bugiine kadar en ¢ok bilinen naylon lifleri,
PA 6 ve PA 66’dir (Banazili, 2006).

Bu iki polimer makromolekiillerinin kimyasal yapilar1 (her ikisinde de monomerler amid baglari
iizerinden birbirine bagldir ve ortalama olarak bir amid bagmna 5 tane —CH2 grubu diismektedir) ve
molekiil agirliklar1 birbirine benzemektedir. Kimyasal yapidaki benzerlige ragmen her iki lifin erime
noktalarinda ve fiziksel-teknolojik ozelliklerinde farkliliklar vardir. PA 6 makromolekiilleri arasinda
olusabilecek H kopriisii sayis1 PA 66 makromolekiillerine nazaran daha azdir. Bu nedenle PA 66 daha
yiiksek erime sicaklik derecesine sahiptir (Hockenberger, 2004; Kaya ve Hockenberger, 2015).

PA lifleri iki farkli sekilde elde edilebilmektedir. Birincisi Lineer yapida bir diamin ile lineer yapida
bir dikarboksilik asidin polikondenzasyon reaksiyonundan elde edilebilir. Bu tarz poliamidler de amid
gruplari arasinda farkli uzunlukta metilen gruplari bulunmaktadir. ikincisi ise, poliamid’in bir monomeri
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olarak, tek bir monomer de kullanilabilir. Bu durumda kullanilacak baslangic maddesi ®- amino
karboksilik asittir ve onunda lineer yapida olmas1 gerekmektedir.

Yukarida sayilan yontemlerle ve degisik baslangic maddeleri kullanilarak yapilan sentezlerle, ¢ok
sayida farkli poliamid {iriinleri elde edilebilir. Bu {iirlinleri birbirinden ayirt etmek i¢in poliamidlerin ticari
ismi olan Naylon sozciiglinden sonra numaralandirma yapilmaktadir. Yapilan bu numaralandirma
isleminde birinci yontemle elde edilen poliamidler de Naylon sdzciigiiniin sonuna iki rakam (Naylon 66)
getirilir. Bunlardan birincisi diamindeki karbon sayisini, ikincisi ise dikarboksilik asitteki karbon sayisini
gostermektedir (Bager, 2002). Naylon 66’ nin baglangic maddeleri hekzametilendiamin (HMDA) ve adipik
asittir (Sekil 1).
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Sekil 1. PA 66 kimyasal yapist (Besergil, 2008)

Poli (hekzametilen adipamit) polimeri, ana zincir iizerinde yan dal veya zincirler arasi ¢apraz bag
icermez. Mol kiitlesi 12000-20000 aras1 olan polimer lif iiretimine uygundur. Coziinme ve erime zorlugu
nedeniyle yiiksek mol kiitleli polimerin islenmesi sorun yaratir. Bu nedenle belli bir mol kiitlesi degerine
ulasildiginda polimerizasyon uygun yontemlerle durdurulur (Sagak, 2002). Eriyikten ¢cekim yontemiyle lif
haline getirilebilen PA 66’nin, multifilament, monofilament, stapel ve tow seklinde genis denye ve
sekillerde, farkli stapel uzunluklarinda tiretilmesi miimkiindiir (Giirciim, 2010).

Poliamidler lineer yapili, yiiksek mol kiitleli bir polimer sinifi igerisinde yer almaktadir. Termoplastik
bir iiriin olan poliamid yiiksek dayanim, sertlik, iyi kimyasal ve elektriksel 6zelliklere sahip, yogunlugu
diistik ve birgok farkli tiirleri olan bir sinifi tanimlamaktadir (Kohan, 1995; Erdogdu, 2014). Ticari olarak
bulunabilen tiim poliamid esasli polimerler arasinda PA 66 en yiiksek erime noktasina sahip ve en
dayanikli olamidir. Dolayisiyla yiiksek sicaklik gerektiren durumlarda tercihen kullanilmaktadir
(Kocatiifek, 2013).

Tiim bu sayilan 6zellikleri nedeniyle PA 66 miihendislik plastiklerinin en 6nemli gruplarindan birini
olusturmakla (Moralioglu, 2013) beraber gerek ¢esitli kompozit yapilarin igerisinde gerekse basli basina
tekstil sektorii igerisinde kendisine genis kullanim alanlari bulmaktadir. Dolayisiyla bu liflere ait ¢esitli
yapisal, fiziksel ve mekanik 6zelliklerin bilinmesi, bu liflerin kullanim alanlarinin belirlenmesi agisindan
da Onem arz etmektedir. Polimerlerin tretim kosullar1 ve parametreleri, polimer 0Ozelliklerinin
degismesine yol agan faktorlerdendir. Bu g¢alisma ayni zamanda hammaddesi poli (hekzametilen
adipamid) olan diger ¢aligmalara da bu anlamda bir 151k tutacak olup hammaddenin tanimlanmasina
yardimci olacaktir.

2. Materyal ve Yontem

2.1. Materyalin hazirlanmasi

Bu ¢alisma kapsaminda kullanilan PA 66 filamentleri Polyteks A.S.’den tedarik edilmis olup 15.6 tex
(1000 metre uzunlugundaki bir ipligin gram cinsinden agirlig1) iplik numarasina sahip ve 68 filament
icermektedir. Filament kesiti dairesel olmakla beraber lif ¢ap1 ortalama olarak 11.5 um’dir. Caligsmalar
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sirasinda kullanilacak olan PA 66 filamentleri 6l¢iimler 6ncesinde % 5°lik etanol ¢ozeltisi igerisinde 50
°C’de yarim saat islem goérmiis ve PA 66 filamentlerinin iiretimi esnasinda maruz kalmis olduklart spin-
finish yaglarinin uzaklastirilmast saglanmigtir. Etanol sonrasinda su ile yapilan yikama iglemlerinin
ardindan filamentler etiiv i¢erisinde 80 °C’de 2 saat boyunca kurutulmustur.

2.2. Verilerin toplanmasi

Yogunluk o6lgiimleri; oda sicakliginda Davenport marka ¢ift kolonlu yogunluk o6l¢iim cihazi
kullanilarak gergeklestirilmistir. Kolon perkloretilen (1.62 g cm) ve izopropil alkol (0.78 g cm?)
kullanilarak homojen bir sekilde doldurulmustur. Esitlik 1 kullanilarak yogunluk agisindan polimer
kristalinitesi hesaplanmustir.

_ P~ Pa
Pc = Pa
Burada p kristalinite derecesi tayin edilen polimer yogunlugu 1.1580 g cm-3 olarak alinmis, p. % 100

amorf polimer yogunlugu 1.09 g cm™ olarak alinmig, ve pc ise % 100 kristalin polimer yogunlugu 1.24 g
cm? olarak alinmistir (Nichols, 1954; Vasanthan ve Salem, 2000, 2001).

Diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC) 6l¢timleri; Seiko DSC-6200 Exstar 6000 modelli DSC cihazi
kullanilarak gerceklestirilmistir. Olgiimler icin kullanilan numune agirlig yaklasik olarak 5 miligramdir.
Cihaz 1sitma hizi dakikada 10 °C olup, iist sicaklik noktasi 350 °C olarak belirlenmistir. Is1 akis
kalibrasyonu igin; indiyum (AH= 28.45 J g), sicaklik kalibrasyonu igin; indiyum (Tm= 156.6 °C) ve
¢inko (Tw= 419.51 °C) standartlar1 kullanilmistir. Numuneler dakikada 50 mL’lik azot akis hiz1 altinda
test edilmistir. Esitlik 2 kullanilarak DSC agisindan polimer kristalinitesi hesaplanmustir.

_ AHy,
~ AHS,

Xc x 100

x100

Xc

Burada AH,,, PA 66 numunesine ait erime entalpisi 63.66 J g olarak almmis, AH}, ise, % 100
kristalin PA 66 polimerine ait erime entalpisi 196 J g! olarak alinmistir (Wyzgoski ve Novak, 1987;
Marcellan ve Bunsell, 2003; Aydemir ve ark., 2017).

Termogravimetrik analiz (TGA) Ol¢timleri; Perkin Elmer Diamond termogravimetrik diferansiyel
termal analiz cihazi kullamlarak gerceklestirilmistir. Olgiimler icin kullanilan numune agirhig yaklasik
olarak 4-6 miligramdir. Cihaz 1sitma hizi dakikada 10 °C olup, iist sicaklik noktast 1200 °C olarak
belirlenmistir. Sicaklik kalibrasyonu; indiyum (T= 156.6 °C), kalay (Twn=231.88 °C), ¢inko (Tm=419.51
°C), aliminyum (T= 660.1 °C) ve altin (Tn= 1064.18 °C) standartlar1 kullanilarak yapilmistir. Agirlik
denge kalibrasyonu icin oda sicakliginda 20 miligramlik bir standart kullanilmistir. Olgiimler dakikada
200 mL’lik azot akis hizi altinda yapilmustir.

Fourier doniistimlii kizilotesi (FT-IR) Ol¢timleri; Perkin Elmer Spectrum 400 FT-IR spektrometresi
kullanilarak gerceklestirilmistir. Absorbans modunda elmas bazli Gladi ATR modelli ATR kullanilmuistir.
Olgiimler 50 taramanin ortalamasi alinarak, 4000-600 cm™ dalga sayilari arasinda gerceklestirilmistir. 2
cm’! rezoliisyon kullanilmigtir.

X-1s1m1 kirmim (XRD) olgtimleri; Bruker marka AXS D8 Advance modelli genis agili bir X-151n1
difraktometresi kullanilarak gerceklestirilmistir. Nikel filtreli, CuK, (A= 0.154056 nm) radyasyonu, 40
kV’lik bir voltaj ve 40 mA’lik bir akim kullanilmistir. Sagilma verileri 10-35° arasinda 20 araliginda
toplanmustir. Kristalin pikler altindaki biitiinlesik siddetin deneysel izler altindaki toplam sagilmanin
biitiinlesik siddetine orani seklinde verilen ve asagidaki gibi ifade edilen Esitlik 3 ile XRD agisindan
kristalinite hesab1 yapilmistir (Hindeleh ve Johnson, 1978).

_ Iy 1r(26)d(26)
Iy 1ot (26)d(26)

Mukavemet Ol¢iimleri; Instron marka mukavemet test cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir.
Olgimler % 50 ¢ekme orani, 25 mm cene mesafesi ve dakikada 12.5 mm ¢ekme hizi kullanilarak
yapilmistir. Test sonucunda ¢ekme kuvveti (N), gekme mukavemeti (N Tex™!, MPa), kopma uzama (%)
ve Elastik modiil (N Tex!, MPa) cinslerinden olmak iizere 10 koparmammn ortalamasi seklinde
hesaplanmigstir.

c
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Dinamik mekanik analiz (DMA) 6l¢iimleri; Perkin Elmer marka 8000 modelli bir dinamik mekanik
analiz cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir. Testler 3 farkli frekans (0.1-1-10 hz) altinda 240 °C
sicakliga kadarki aralikta yapilmistir. Polimere ait camsi gecis sicakligi (T,) 6zellikleri farkli frekanslar
altinda incelenmistir.

3. Bulgular ve Tartisma

Lif yogunlugunu &lgmek igin yogunluk kolonu, belirlenen yogunluk aralifinda (1-1.3 g cm?)
perkloretilen ve izopropil alkol kullanilarak homojen bir sekilde doldurulmustur. Kolon doldurulduktan
sonra yogunlugu bilinen 6 adet referans bilyesi ve 6 adet santrifiij edilmis iplik numunesi kolon icerisine
birakilmis ve 24 saat boyunca denge konumuna gelmeleri i¢in bekletilmistir. Her bir referans bilyesinin
kendi yogunluklarina karsilik gelen yiikseklikleri dlgiilerek, x ekseninin; kolon yiiksekligi, y ekseninin;
yogunluk degerleri oldugu bir kalibrasyon grafigi olusturulmustur. Bu grafikten yararlanilarak 6 noktadan
gegen en iyi dogru denklemi (y=-0.00200x + 1.24648) sayesinde, kolon icerisinde yiikseklikleri 6l¢iilen
numunelere ait yogunluk degerleri bulunmus olup sonug ortalama deger olarak verilmistir (Tablo 1).

Polimerler % 100 amorf, % 100 kristalin ya da yar1 kristalin yapida olabilirler. Amorf kristallerde,
polimer zincirleri yapi igerisinde belirli bir diizene sahip degillerdir. Genellikle giinliik hayat igerisinde
kullanilan polimerler arasinda tamamen amorf yapida olan polimer olmasina ragmen tam kristalin yapida
polimerler bulunamamaktadir.

Tekstil lifleri de, yap1 igerisinde amorf ve kristalin alanlar1 bir arada barindirmasindan dolay1 (Durmus
ve ark., 2017) yan kristalin yapida polimerler olarak karsimiza ¢ikmaktadir. PA 66 filamentlerinin
yogunluk agisindan kristalinite derecesi Esitlik 1 kullanilarak hesaplanmis ve yaklasik olarak % 45.3
oldugu gozlenmistir.

Tablo 1. Kalibrasyon grafigi iizerinden okunan yogunluk verileri

Referans yiiksekligi Referans yogunlugu (g Lif yiiksekligi (cm) Lif yogunlugu (g cm?)

(cm) cm>)
1 62.5 1.12 44.7 1.1571
2 54 1.14 44.5 1.1575
3 43.2 1.16 442 1.1581
4 333 1.18 44.1 1.1583
5 23 1.2 44 1.1585
6 13.2 1.22 43.9 1.1587

Ortalama: 1.1580

Sekil 2°de PA 66 numunesine ait DSC termogrami verilmigstir. Bu termograma bakildiginda 50-100
°C arasinda PA 66 polimerinin fiziksel olarak absorbe ettigi suyun dehidrasyonu goriilmektedir. Yaklasik
olarak 253 °C’de erime olay1 baslarken, erime pik sicakligi 258.4 °C’de goriilmiis olup, yaklasik olarak
262 °C’de erime olayr sonlanmigtir. Erime entalpisi 63.66 J g' olarak hesaplanmigtir. Esitlik 2
kullanilarak PA 66 filamentlerinin DSC agisindan kristalinite derecesi hesaplanmis ve yaklasik olarak %
32.5 oldugu gozlenmistir.

Sekil 3°de PA 66 filamentlerinin 1sinin etkisiyle kiitlelerinde meydana gelen degisimi gosteren TGA
termogrami verilmistir. Bu termograma bakildiginda 350 °C’ye kadar ki kullanim sicakliklarinda kiitle
kaybt % 2-3 arasinda iken Ozellikle 350 °C’den sonra kiitle kaybi sicaklik artisinin etkisiyle hizla
artmaktadir. 350-460 °C arasinda kiitle kayb1 maksimum olup % 95 civarindadir. PA 66 filamentlerinde
sicakligin etkisiyle ¢ok biiyiik bir agirlik kaybi goriilmektedir. Sonug olarak, 1100 °C’de kiitle kayb1 %
99.35 olup, geriye % 0.65’1ik kisim kalmaktadir. Bu belirtilen sicaklik araliklari, PA 66 filamentlerinin
1stya duyarli oldugu uygulama alanlarinda kullanimin: kisitlamaktadir.
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Sekil 3. TGA termogrami

IR spektroskopisi, molekiildeki fonksiyonel gruplar hakkinda bilgi veren énemli tekniklerden birisidir.
PA 66 polimerine ait, 4000-600 cm™! dalga sayilar1 arasindaki FT-IR spektrumu Sekil 4’de gosterilmistir.
Polimer zincirleri arasindaki serbest halde bulunan N-H gerilmelerine ait sogurma piki, 3300 cm'!
iizerindeki dalga sayilarinda olmasit beklenirken spektrumda bu dalga sayilarinda sogurma piki
gozlenmemektedir. Bu durum yapidaki N-H gerilmelerinin neredeyse % 100’iiniin hidrojen baglariyla
bagli olmastyla agiklanabilmektedir. Polimer zincirleri arasindaki hidrojen baglarinin sebep oldugu
etkilesimlerin bir sonucu olarak ortaya ¢ikan N-H ve C=0 gerilme titresimleri sirastyla 3298 ve 1635 cm
P’ de sogurma bandi olarak gdzlenmistir. Asimetrik C-H gerilmesi 2932 cm™’de gozlenirken, simetrik C-H
gerilmesi 2860 cm’de gdzlenmistir. Bunun yani sira 1800 ve 600 cm™! arasindaki bolge ise Tablo 2’de
de bahsedildigi gibi, kristalin ve amorf titresimler dahil olmak iizere pek cok titresimleri icermektedir.
1635 cm’!' amit 1 ve 1533 cm amit II sogurma bandlari olmakla beraber spektrumdaki en siddetli
bandlardir.

1500 cm™! dalga sayisindan sonraki kisim PA 66 polimerinin parmak izi olarak adlandirilan bolgesidir
ve pek cok tek bag bu bolgede sogurma bandi verir; bunlarin enerjileri birbirlerine yakin oldugundan
komsu baglar arasinda kuvvetli etkilesimler olusur.
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Sekil 4. FT-IR spektrumu

Boylece, cizilen sogurma bandlar1 bu ¢esitli etkilesimlerin sonucunu gosterir ve
molekiiliin tim iskelet yapisina baghdir. Bu bdlgedeki spektranin agiklamasi,
karmasiklig1 nedeniyle ¢cogu kez tam olarak yapilamaz. Diger taraftan karmasik yapi her
madde icin tek ve karakteristik oldugundan bolgenin tanimlanmasi amaciyla kullanilir.

Tablo 2. (4000-2600 cm™) IR sogurma bandlart

Frekz_ms Band tanimlama
(cm™)
3450 Serbest haldeki N-H gerilmesi (Skrovanek ve ark.,1985)
3298 Hidrojen bagli N-H gerilmesi (Skrovanek ve ark.,1985)
3075 N-H gerilmesi+Amit II katli tonu (Cooper ve ark., 2001)
2932 CHz asimetrik gerilmesi (Skrovanek ve ark.,1985)
2860 CHz simetrik gerilmesi (Skrovanek ve ark.,1985)

PA 66 polimerinin 2600-1800 cm™ dalga sayilar1 arasindaki bolgede pik
vermemesinden dolayr sogurma band tanimlamalar1 iki ayr tablo halinde Tablo 2 ve
Tablo 3’de verilmistir.

Tablo 3. (1800-450 cm™) IR sogurma bandlari

Frekz_;lln s Band tanimlamalari

(cm™)

1741 Karbonil (C=0) gerilmesi (Charles ve ark., 2009)

1635 Amit I (C=0O gerilmesi) (Skrovanek ve ark.,1985)

1533 Amit II band1 (Skrovanek ve ark.,1985)

1475 CH2 makaslama (N-H komsusu) (Cooper ve ark., 2001)
1464 CH2 makaslamas1 (Cooper ve ark., 2001)

1420 CH2 makaslama (C=0 komsusu) (Cooper ve ark., 2001)
1370 Amit IIT band1 (Sengupta ve ark., 2005)

1270 Hidrokarbonla birlesmis amit III bandi (Cannon ve Harris, 1969)
1199 Hidrokarbonla birlesmis amit III band: (kristalin) (Sengupta ve ark., 2005)
1140 C=0 burulmasi (amorf) (Elzein ve ark., 2002)

934 C-C=0 gerilmesi (Elzein ve ark., 2002)

731 Amit IV (N-H sallanma) (Jakes ve Krimm, 1971)

684 Amit V (Jakes ve Krimm, 1971)

578 Amit VI (Jakes ve Krimm, 1971)

534 O=C-N egilmesi (Jakes ve Krimm, 1971)
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PA 66 liflerine ait XRD ol¢iimleri Bunn ve Garner, (1947) tarafindan da belirtildigi gibi a ve B
kristalin formlarint igermektedir. a faz; a=0.49 nm, b= 0.54 nm, c=1.72 nm, o= 48.5°, B=77°, y=63.5°
seklindeki birim hiicre parametrelerine sahipken, her iki kristalin formda triklinik olarak bilinen birim
hiicresine sahiptir (Bunn ve Garner, 1947). Sekil 5°de PA 66 triklinik birim hiicresi gosterilmistir. o faz
(010) diizleminde hidrojen bagl zincirlerin diizlemsel tabakalarindan olusur. Sekil 6’da PA 66 polimerine
ait X-1511 difraktogrami verilmistir.

Sekil 5. PA 66 triklinik birim hiicresi (Bunn ve Garner, 1947)

Verilen difraktogramdan elde edilen pik parametreleri Bragg denkleminde
kullanilarak (100) yansimasina ait hidrojen bagh katmanlar ve (010/110) yansimalarina
ait hidrojen bagli polimer zincirleri arasindaki d mesafeleri hesaplanip Tablo 4’de
gosterilmistir. Bunun yami sira yapilan egri analizi sayesinde referans pikler i¢in pik
yiiksekligi ve yar1 yiikseklik genisligi degerleri de hesaplanip yine Tablo 4’de
gosterilmistir.

X-1s11 kristallik, rastgele secilen iki a¢1 arasinda tanimlanmistir ve en uygun
matematiksel ¢6ziim olarak Esitlik 3’deki gibi diisiiniilmelidir. Bu ¢alismada goriiniir X-
1511 kristalligi 20 araliginda 10 ve 35° arasinda hesaplanmustir.
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Sekil 6. X-151n1 difraktogrami
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a fazli boliim (100) ve (010/110) yansimalarinin toplam pik alanlarinin kullanilmasiyla, B fazli boliim
sadece (021) yansimasinin pik alaninin kullanilmasiyla Ol¢lilmistiir. PA 66 filamentlerinin XRD
acisindan kristalinite derecesi hesaplanmis ve yaklasik olarak % 57.2 oldugu gozlenmistir.

Tablo 4. XRD’den elde edilen pik parametreleri

Referans Pik (20) Yiikseklik Genislik d mesafesi (nm)
100 (o) 20.38 245.9 1.28 0.434
010/110 () 23.65 234.7 1.89 0.376
021 (B) 25.35 36.7 0.50 0.351
Amorf 22.20 145.7 6.00 -

PA 66 iplik mukavemeti 6l¢iimleri, iist cenenin sabit alt ¢enenin hareketli oldugu bir sistem ile 25 mm
¢ene mesafesinde ve dakikada 12.5 mm hiz ile 10 adet numunenin kopartilmasi esasina goére yapilmustir.
Sonuglar, 10 adet dl¢iimiin ortalamasi alinarak ortaya ¢ikmis ve standart sapmalar1 hesaplanarak Tablo
5’de verilmistir.

Tablo 5. Mukavemet verileri

Test Cekme Cekme Kopma Elastik Elastik
no kuvveti mukavemeti uzamaslt modiil modiil
™) (N Tex!) (MPa) (%) ) (N Tex!) (MPa)

1 5.94 0.36 415.65 25.31 5.39 0.3255 377.07
2 5.80 0.35 406.03 32.61 5.55 0.3356 388.77
3 6.00 0.36 420.05 31.01 5.59 0.3378 391.32
4 5.75 0.35 402.79 35.56 5.18 0.3129 362.48
5 6.17 0.37 432.21 30.49 5.21 0.3151 365.02
6 6.20 0.37 434.07 30.72 5.26 0.3179 368.27
7 6.06 0.37 424.45 23.56 4.99 0.3014 349.15
8 6.33 0.38 443.22 28.44 5.44 0.3289 381.01
9 5.93 0.36 414.84 27.01 5.09 0.3075 356.22
10 5.77 0.35 404.06 32.89 5.06 0.3059 354.37
X 6.00 0.36 419.74 29.76 5.28 0.32 369.37
S 0.20 0.012 13.73 3.68 0.21 0.01 14.63

X : Ortalama, S: Standart sapma

Dinamik mekanik analiz yontemi (DMA), numune {izerinde kiiciik bir gerilim dongiisiiniin
uygulandig1 bir yontemdir. Bu yontem ile numunenin sicakliga, gerilime, ve frekansa karsi gosterdigi
tepki Olciilmektedir. Tekstil liflerinin de icinde bulundugu polimerler, hem elastik hem de vizkoz-6zellik
gosteren 6zel malzemelerdirler ve visko-elastik malzeme olarak adlandirilirlar. Polimerlerin sahip oldugu
birgok 6zgiin 6zellik, bu visko-elastik davranigtan kaynaklanmaktadir.

Polimerlerin amorf halde bulunan zincirlerinin camsi halden kaugugumsu hale gectigi sicakliga camsi
gecis sicakligr denilmektedir ve T, ile gosterilmektedir. DMA ydntemi de camsi gegis sicakliginin tespit
edilmesinde kullanilan en hassas yontemlerdendir. PA 66 polimerinin cams: gegis sicakliklarini gosteren
veriler frekansa bagli olarak Sekil 7°de gdsterilmistir.
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Sekil 7. PA 66 Tan 6 grafigi (a; 0.1 hertz b; 1 hertz c; 10 hertz)

DMA’dan elde edilen Tan delta — sicaklik grafiginin tepe noktalari numuneye ait camsi gegis
sicakliklarini vermektedir (Unal ve ark., 2018). Sekil 7°de de goriildiigii gibi camsi gecis sicakliklarindaki
degisime frekanstaki degisimin etkisi gozlenmistir. 0.1 hz’lik frekans altinda camsi gegis sicakligi 65
°C’iken, 10 hz’lik frekans altinda ise 89 °C ¢ikmaktadir.

4. Sonuclar

Bu caligsma ile cesitli karakterizasyon teknikleri kullanilarak PA 66 liflerinin yapisal ve fiziksel
ozellikleri hakkinda bilgiler verilmistir. Fiziksel yapiin incelenmesinde optik mikroskop, yogunluk
kolonu, X-1simn1 difraksiyonu, kizilotesi spektroskopisi ve termal analiz yontemleri basar ile
kullanilmusgtir.

Ozellikle yogunluk &lgiimleri sirasinda PA 66 liflerinin, polimer zincirleri arasinda bulunan hidrojen
baglarinin etkisiyle su igerisinde sismesinden kaynakli olarak, yogunluk kolonun doldurulmasinda
perkloretilen ve izopropil alkol kullanimu tercih edilmistir. Bunun yani sira PA 66 liflerinin 50-100 °C
sicakliklar arasinda fiziksel olarak absorbe ettigi suyun etkisinden dolay1 camsi gegis sicakligt DSC
tekniginde gozlenememis ve bunun yerine DMA teknigi kullanilmis olup camsi gecis sicakligina
frekansin etkisi de gozlenmistir. Diger yandan DSC, yogunluk ve XRD agisindan olmak {iizere polimer
kristalinite hesaplamalarinda farkli yontemlerin de kullanilabilecegi belirtilmistir. Termal analiz
yontemlerinde ise; polimerin yaklasik olarak 258 °C’de eridigi ve kiitlesinin % 98’ini yine yaklasik olarak
350 °C’ye kadar koruyabildigi anlasilmistir. Bununla birlikte PA 66 filamentlerinin ¢ekme mukavemeti
ve elastik modiilleri ortalama degerde sirastyla 420 ve 370 MPa olarak bulunmustur.

Boylelikle ¢esitli ¢alismalarda ham madde olarak degerlendirilmek istenen PA 66 liflerinin bazi
Ozellikleri karakterize edilmis ve kullanim alanlarina dair bir fikir verilmistir. Daha ileri ki bir asamada
daha detayli bilgiler verilebilmesi icin taramali elektron mikroskobu, elemental analiz ve raman
spektroskopi gibi yontemlerin de kullanilmasi yararli olacaktir.
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