TMWMOEB Tekstil Mikendisleri (Odas:

UCTEA The Chamber OF Textile Enpmneers ¥iL 15
Tekstal ve Miibensdes SaY 6O-TO
The Fmarnal OF Textles and Engineers

BAZI TEKSTIL LIFLERININ YUZEYLERININ ATOMIK
KUVVET MIKROSKOBU ILE NANO BOYUTTA
INCELENMESI*

Serpil KORAL KOC
Asl SENGONUL HOCKENBERGER
Uludag Universitesi Miih.-Mimarhk Fakiiltesi Tekstil Miih. Bél.

OZET

Bu calismada baz teksul Liflerinin viizey dzellikleri atomik kuvvet mikroskobu (AKM) vardum ile incelenmistir.
(alismada islem gormemis, 1slem gormiis (plazma ile viizey modifikasvonu ve hava-jeth tekstiire) ve katkil litler
olmak idzere tic grup lif kullanilnustir. Yapilan ¢alismalar sonucunda viizey analizlerinde yaygin olarak kullanilan ve
malzemelerin ylzeylerini nanometre sevivesinde gortintileyebilen AKM'nin tekstil liflerinin yizeylerini incelemek
igin de kullamilabilecek etkili bir yontem oldugu gériilmustir.

Anahtar Sozciikler : Atomik kuvvet mikroskobu, tekstil 1ifi, viizey analizi, viizey modifikasyonu

INVESTIGATION OF SURFACE MORPHOLOGY OF
SOME TEXTILE FIBRES IN NANOSCALE BY ATOMIC
FORCE MICROSCOPY

ABSTRACT

[n this study the surface characteristics of some textile fibres were investigated by atomic force microscopy (AFM). In
the study three main groups of fibres were used; fibres without any treatment, fibres with a treatment {plasma treatment
and air-jet texturing) and fibres with additives. As a result we can confirm that AFM. which is widely used in surface
characterization of materials in nanoscales is also a very powerful tool to analyse the surface features of textile fibres.

Keywords : Atomic force microscopy, textile fiber, surface analysis, surface modification

* Bu calisma 08-12 Haziran tarihleri arasinda Eskisehir Anadolu Universitesi'nde diizenlenen 5.Ulusal Nanobilim ve
Nanoteknoloji Konferansimin (Nano TR-V) Tema-K béliimiinde sézli olarak sunulmustur.
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1.GIRIS

Tekstil liflerinin hacimsel ozellikleri ve yizey ozellikleri
malzeme davranisim ve dolavist ile kullanim verlerini
belirler. Malzemelerin hacimsel ézelliklerini 6lemek icin
pek cok vontem gelistinilmisken vizey odzelliklerini
dlemek daha zordur.  Teknik alanlarda tekstil liflerinin
kullaniminda yiizey dzelliklert ¢ok dnemlidir.
[slanabilirlik ve yapisma davranisi kompozitlerde énemh
tken viizeyin norganik veya organik parcaciklarla
etkilesimi fonksivonel bitim islemleri ve katkili lif Gretimi
agisindan onemidir. Ancak tekstil liflerinin yiizey vapilari,
i¢ vapilart gibi 1yi anlasilamanustir. Bunun temel nedeni
yiizey inceleme metotlaninin yeterli olmamasidir [1]. Son
yvillarda nanoteknolojinin  gelismesiyle malzemelerin
yiizey ozelliklerini nano boyutlarda inceleyebilen
cihazlara olan ihtivag da artmaktadur.

Yiizey, maddenin ¢evresi ile arasinda bulunan arabirim
olarak tammlanabilir. Ideal bir kati yiizeyi atomsal olarak
diiz bir vapiya sahiptir. Ancak gergekte bovle bir ideal
yiizey bulunmamaktadir. Tim gercek kat yilizeyleri
degisik bovutlarda yizey purizliliklerine sahiptir [2].
Malzemelerin yiizey piirizlilligt ve kimyasi yiizeye
uygulanan gesitli yizey islemleri vardimiyla
degistirilebilir. Malzemelerin  viizey purizliliklerinin
incelenmesinde en yaygin olarak kullanilan yontemler
optik mikroskop, elektron tarama mikroskobu (SEM),
taramali elektron mikroskobu (TEM) ve atomik kuvvet
mikroskobu (AKM) analizleridir. Bu yontemler arasinda
dzellikle AKM son wvillarda biiylik dnem kazanmaya
baslamustir[3].

19800erde  bulunan AKM, taramali ug¢ mikroskoplar
serisinin bir tivesidir [4]. AKM sivi va da kat orneklerin
ylizey topografisini nanometre sevivesinde
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gdriintiileyebilen ve molekiiller arasi kuvvetleri élgebilen
bir sistemdir. Gelistirilen ilk taramali ug mikroskobu olan
taramali tinelleme mikroskobuna (STM) kivasla en biiyiik
avantaji iletken olmayan malzemelerin de AKM ile
incelenebilmesidir [5]. Bu nedenle AKM, tekstil
malzemelerinin yiizeylerini herhangi bir kaplamava gerck
olmadan incelevebilen bir véntemdir. AKM  yiizey
gorantilemenin yanit sira micro/nano bovuttaki
malzemelerin bolgesel 6zelliklerini direkt olarak dlgmekte
de kullanilabilmektedir.

Bu calismada farkl tekstil lifleri kullamlarak AKM ile
tekstil liflerinin yiizey dzelliklerinin  incelenebilirligi
arastirtlnustir. AKM'nin tekstil  liflerinin - yizeylerini
gdriintiilemedeki etkiligini daha iyl anlayabilmek icin
calismaya bazi SEM analizleri de ilave edilmis ve elde
edilen goriintiler karsilastinlnistic. Son bolimde AKM ile
gerceklestirilen viizey goriintilleme ¢alismalarina bazi faz
goruntileme denemelert de dahil edilerek AFM
vardimivla malzemelerin bolgesel d6zelliklerinin
incelenmesi drneklendirilmistir.

2.DENEYSELPROSEDUR

2.1.Malzeme

Bu ¢alismada ii¢ temel grup malzeme kullanilmistir. Bu
malzemeler:

|-Islem gormemis tekstil lifleri

2-Islem gormis tekstil lifleri

a) Argon ve oksijen ile plazma islemine tabii tutulmus
lifler

biHava-jetli tekstiire islemine tabii tutulmus lifler
3-Belirli ézellikler kazanmalar icin lif cekimi sirasinda
vapilarina gesitli katkr maddeleri ilave edilmesi ile diretilen
liflerdir.

Tablo 1. Calismada kullamilan litlere ait dretici firmalar ve liflere verilen kodlar

Lif cesidi Lif kodu Uretici firma
1.Grup; islem gormemis lifler
- Boyutsal kararh polictilen terefialat DSPET Performance Fibers
-Veotran Veetran Kuraray
-Lyocell Lyocell Karsu
-Rayon. Rayon_ _Karsu
2.Grup_islem gérmiis lifler
-Polictilen naftalat PEN Performance Fibers
-Boyutsal kararl polictilen terefialat DSPET Performance Fibers
-Veetran Vectran Kuraray
3.Grup; Kanh lifler
-Antistatik polictilen tereftalat Antistatik PET Korteks
tRarban sivah katfolig
-Antibakteriyel polictilen tereftalat Antibakteriyel PET Korteks
{ Criimmiiy vonn fatfilid
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1Calismada kullanilan liflere ait iiretici firmalar ve liflere
verilen kodlar Tablo 1'de belirtilmistir.

2.2 Metot
2.2.1.Plazma calismalar

PEN liflerinin plazma ile yizey modifikasvonlar HD-1A
marka. laboratuar tipi dikey bir plazma cihazi kullanilarak
Nangnan  Universitesi'nde  (Cin)  vapilmigtir.  Plazma
uygulamalar! oksijen ve argon olmak tizere iki farkh gaz
kullanilarak gergeklestirtlmistir. Lifler 40 W'da 30 Pa
basing altinda oksijen ile 90s., argon ile ise 30s. sire ile
plazma 1slemine tabii tutulmustur.

2.2.2.Hava-jetli tekstiire calismalar:

DSPET wve Vectran liflerinin hava-jethi tekstire islemleri
Uludag Universitesi Tekstil Mihendisligi Bolimii
Laboratuarlar'nda bulunan S5M Stihle RM3-T hava-jethi
tekstiire makinesinde, 0,8 MPa hava-jeti basincinda, 300
m/dk tiretim hizinda, 210C 1511 fiske firmi sicakh@inda, %63
mekanik germe uygulanarak ve Hemajet T341 tipi hava-
jeti kullanilarak gergeklestirilmistir. Iplikler hava-jetli

tekstiire makinesine tek olarak (tek-ug tekstiiresi) %13
asirt besleme oraninda beslenmistir,

2.2.3.AKM calismalar:

AKM gahsmalarn Jiangnan Universitesi ve Uludag

Universitesi Tekstil Mithendisligi Boliimii Laboratuarlar

olmak uzere iki yerde gergcklestirilmistir. Jiangnan
Universitesi'ndeki  galismalarda Benyuan CSPM4000
model bir AKM cihazi kullamilirken, Uludag

Universitesi'nde NanoManyetik Bilimsel Cihazlar Firmasi
taratindan iiretilmis olan bir AKM cihazi kullanilnustir.

2.2.4.SEM cahismalan

SEM c¢ahsmalari; TUBITAK Marmara Arastirma
Merkezi'nde (MAM) bulunan Jeol JISM-6335F ve Uludag
Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Fizik Bolimii'nde
bulunan Carl Zeiss Evo 40 model SEM  cihazlan
kullanilarak ger¢eklestirtlmistir.

J.DENEYSELBULGULARVE TARTISMA

3.1.islem girmemis liflere ait SEM ve AKM
gorintiileri

Lyocell wve rayon lifleri aymi hammaddeden: odun
hamurundan udretilmektedir. Ancak dretim
vontemlerindeki farkhiliklar nedenivle bu iki It farkh
yiizey Ozelliklerine sahiptir [6] (Sekil 1, 2). Lyocell lifi

olduk¢a diizgiin bir yviizeye sahipken, rayon lifinde, bu lifin
karakteristik ozelligi olan yivler ve yuzeydeki homojen
olmayan ==!rtnt1]|L1klnt111 holgeler nnz]cnnnktgdu
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Sekil 1.a)Rayon lifine ait SEM gdriintiisil,
biLyocell lifine ait SEM goriintisi

—

a b

Sekil 2.a)Ravon lifine ait AKM gériintisi,
biLyocell lifine ait AKM goriintiisi

Islem gérmemis DSPET ve Vectran liflerine ait SEM ve
AKM gortintileri sirasiyla Sekil 3 ve Sekil 4'te verilmistir,
Islem gormemis DSPET liflerine ait SEM ve AKM
gariintiileri incelendiginde DSPET liflerinin viizeylerinin
oldukg.l diizgiin u]dllﬂu ve yizeyde yer yer bazi bitim
vaglarinin hull.mdlwu gorulmektedir.
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a b

Sekil 3.a)DSPET lifine ait SEM gortintisi,
b) DSPET lifine ait AKM gdriintiisii



Vectran liflerine ait yiizey gorintilerinde ise  lifler
herhangi bir isleme tabii tutulmanus olmalarina ragmen
viuzeylerinde bazi fibrillerin oldugu  gorilmektedir.
Vectran liflerine ait AKM gorintiisinde bu lifin yizey
vapist daha ayrintili bir sekilde goriilmektedir.

L )
a b

[

Sekil 4.a)Vectran lifine ait SEM gdriintiisi,
by Vectran hifine ant AKM gorintisi

3.2.Islem girmiis tekstil liflerine ait SEM ve AKM
soriintileri

3.2. 1L Plazma islemine rabii tutulmus PEN liflerine ait
SEM ve AKM géviintiileri

Sekil 5'te PEN lifinin plazma islemine tabi tutulmadan
onceki, Sckil 6'da oksijen ile plazma islemi sonrasi, Sekil
7'de ise argon ile plazma islemi sonrast SEM ve AKM
goriintiileri  vertlmistir. PEN  lifinin  plazma 15lemi
oncesindeki AKM goriintiisii incelendiginde fibrilsel bir
vaprya sahip oldugu goriilmektedir. Bu yapr PEN lifinin
SEM  gortintisinde AKM  gorintiisinde oldugu gibi
belirgin degildir. Oksijen ve argon ile plazma islemi
sonrasinda  PEN  lifinin yviizeyinde bazi degisimlerin
meydana geldigi hem SEM hem de AKM gériintiilerinde
gdzlenmektedir. Oksijen ve argon plazma islemi yiizeyde
farkli degisimlere neden olmaktadir. Argon ile plazma
islemi yuzey plirtizlaligunt arttinrken oksijen ile plazma
vilzey purizlildgini arttrmanin yvam sira yizeydeki
fonksivonel gruplarda da degisime sebep olmaktadir[7].
Argon ile plazma isleminin PEN lifinin yizeyinde yaptigi
asinma AKM gorintilerinde ¢ok net bir sckilde
goriilmektedir,

a b

Sekil 5.a) PEN Lifinin plazma islemi oncest SEM gortintiisi,

b} PEN lifinin plazma islemi dncest AKM gériintiisi

a b
Sekil 6.a) PEN Lifinin oksijen ile plazma islemi sonrasi
SEM gdrtintiisi, b) PEN Lifinin oksijen ile plazma
1sletm sonrast AKM gorintusi

a b
Sekil 7.a) PEN lifinin argon e plazma islemi sonrast
SEM girintiisi, b) PEN hifinin argon ile plazma
islemi sonrast AKM goriintiisi

3.2.2.Hava-jetli tekstiire islemine tabii tutulmus
DSPET wve Vectran liflerine ait SEM ve AKM
oiriintiileri

Hava-jetli tekstiire tamamen mekanik bir islemdir. Buna
ragmen tekstil liflerinin ylzeylerinde bazi degisimlere
sebep oldugu yapilan calismalarda gozlenmistir [8]. Hava-
jetli tekstiire islemi sonrasinda DSPET ve Vectran liflerine
aityviizey gorintiileri Sekil 8 ve Sckil 9'da verilmistir,

a b
Sekil 8.a) DSPET lifinin hava-jetli tekstire 1slemi sonrasi
SEM gériintiisit, b)DSPET lifinin hava-jetli tekstiire
1slermm sonrast AKM gorintusi
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a b

Sekil 9.a)Vectran lifinin hava-jetli tekstiire islemi sonrasi
SEM gorlintiisii, b)Veetran lifinin hava-jetli
tekstiire islemi sonrast AKM goriintiisi

Hava-jetli tekstiire islemi DSPET liflerinin yiizeylerinde
yer yer soyulmalara sebep olmaktadir. Bu durum hem
SEM hem de AKM gériintiistinde gortilmektedir. Vectran
fibrilsel bir yapiyva ve rijit molekiil zineirlerine sahiptir. Bu
nedenle hava-jetli tekstiire sonrasinda Vectran liflerinin
yvizeylerinde DSPET liflerine gore daha ¢ok fibrillesme
meydana gelmektedir. Buna ilave olarak rijit molekiil
zincirlerdeki kinlmalar ve burkulmalar Vectran liflerinde
kirilma gizgilerinin meydana gelmesine sebep olmaktadir
[9]. Bu fibrilsel vapr ve kirtlma ¢izgileri Vecran lifine ait
SEM goriintisiinde net bir sekilde gériilmektedir. Vectran
lifinin AKM goriintistiinde de if yizeyinde meydana gelen
degisim belirgindir.

3.3 Katkahi PET liflerine ait SEM ve AKM goriintiileri

Antistatik PET ve antibakteriyel PET liflerine ait SEM ve
AKM gorantiilert sirasivla Sekil 10 ve Sekil 11'de
verilmistin. PET lLiflerine antistatik ozellik karbon sivahi
parcaciklarinin, antibakteriyel ozellik 1se glimiis
ivonlarmin dretim  swasinda  liflerin yapilarma  ilave
edilmesiyle kazandinlmaktadir. Her iki lifin vapisinda bu
parcactklara ilave olarak TiO2 de bulunmaktadir.
Normalde katkisiz tiretilen PET lifi dizgiin bir ylzeye
sahiptir. Ancak Seckil 10 ve 11'de life ilave edilen katkilarin
etkisivle lif yizeyinde bazi pirizliliklerin meydana
geldign gozlenmektedir, Bu ¢calismada kullanilan antistatik
PET lifinde bulunan karbon siyahit pargaciklar
antibakteriyel PET lifinde kullamlan giimis ivonlarima
gore daha kiigiik boyuttadir. Bu boyut farki PET liflerinin
ylizey gortintitlerinde gorilmektedir.

T —————
”"-""'.-\.""lirﬁ‘\‘:i e V| R
R S
- )

Sekil 10.a)Antistatik PET lifine ait SEM goriintisii,
byAntistatik PET lifine ait AKM goriintiisi
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Sekil 11.a)Antibakterivel PET lifine ait SEM gortintiisi,
byAntibakteriyel PET lifine ait AKM goriintiisii

3.4.Antistatik PET ve Antibakteriyel PET liflerine ait
faz goriintiileri calismalar:

AKM. malzemelerin yizey topografilerini
goriintiillemenin vam sira verdigi faz gorintileri
vardimiyla yiizeydeki kompozisyon, siirtiinme, yapisma
ve sertlik gibi bolgesel farkhihklarin belirlenmesinde de
kullarulabilir [10]. Bu gahsmada antistatik PET wve
antibakterivel PET liflerinin  yizeylerindeki bolgesel
farkhliklar faz gorintiler: vardimiyla incelenmistir (Sekil
12,13).
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Sekil 12.a)Katkili antistatik PET lifine ait topograti
goriintisi, by Katkil antistatik PET lifine ait faz goriintiisi
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Sekil 13.a)Katkili antibakterivel PET lifine ait topografi
goriintiisi, b) Katkidr antibakterivel PET lifine ait
faz porintisi
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Antistatik PET wve antibakterivel PET liflerine ait faz
goriintlilert incelendiginde liflerin viizevlerinde bolgesel
olarak farkhiliklarin oldugu goézlenmektedir. Bu
galismadaki faz gortntilerinde yizeydekn sert baélgeler
daha koyu tonlarla belirtilmistir. Her iki litin de vapisinda
bulunan TiO2, karbon sivahi ve giimis iyvonlarma gore
daha sert bir maddedir. Dolayisi ile ylzeyde TiO2'in
bulundugu gélgeler daha koyu renkte goriilmektedir. Faz
goruntilerinin yardimivla vyiizeyin bilesimindeki
farkliliklar kolay bir sekilde gézlenebilmektedir.

4.SONUC

Bu calismada AKM'nin tekstl liflerinin yizeylerini
goriintiilemede etkili bir yontem oldugu gdsterilmistir.
AKM farkh ¢alisma prensibi savesinde diger tekniklerle
saglanamayan viizey gortintileri elde edilmesine olanak
vermektedir. Topografi  goriintiisiiniin yam sira  faz
gortintilert de vermesi tekstil liflerinin yizeylerindeki
bolgesel farkhiliklann kolay ve hizli bir sckilde analiz
edilmesine olanak vermektedir. Bunlara ilave olarak AKM
verdigi kuwvvet egrilert (force curves) yardimiyla
mikro/nano bovuttaki malzemelerin mekanik ozellikleri
hakkinda bilgi de wvermektedir.  Nano liflerle ilgili
calismalarin bitylik onem kazandigi giiniimiizde AKM'nin
yizey goruntilemenin yvani sira bu tip degisik
uygulamalarda kullanimi da énem kazanmaktadur. Sahip
oldugu avantajlar nedeniyle AKM'nin tekstil sektoriinde
¢ok vaygm olarak kullanilan énemli bir yizey analiz
teknigi olacagina inanilmaktadar.
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