SDU Orman Fakilltesi Dergisi
SDU Faculty of Forestry Journal
2013, 14: 58-63

Aragtirma makalesi/Research article

Kavak (Populus nigra x Populus deltoides) odunundan seltiloz nanokristalit
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Ozet: Seliiloz yeryiiziinde en yaygm bulunan, yenilenebilir ve biyolojik olarak bozunabilen dogal bir polimerdir. Farkl
kaynaklardan 6rnegin lignoseliilozik materyaller, ¢esitli deniz hayvanlart (tunisin, Kitin) ve bakterilerden seliiloz nanokristalit
eldesi gergeklestirilmistir. Son yillarda seliilozdan nanopargacik eldesi tizerine ¢alismalar yogunluk kazanmustir. Bu ¢aligmada
kavak odunundan sodyum borhidriir (NaBHs) ilaveli kraft kagit hamuru pisirme yontemi ile kagit hamuru {retimi
gerceklestirilmistir. Uretilen kagit hamurlarindan énce o-seliiloz ve bunlardan da asit hidroliz teknigi kullamilarak seliiloz
nanokristalit eldesi basari ile gergeklestirilmistir. Farkli oranlarda (%0,3, %0,5 ve %0,7) NaBH, ilavesi kagit hamuru elenmis
verimi Uzerine etkisi belirlenmis, NaBH, ilavesindeki artig elenmis kagit hamuru verimini artirmistir. Pigirme esnasinda %0,7
oraninda NaBH, ilavesi kagit hamuru verimini %5,5 oraninda, a-seliiloz verimini %7,4 ve nanokristalit verimini %3,5 oraninda
artirmustir. Uretilen selilloz nanokristalitleri atomik gii¢ mikroskobunda (AFM) karakterize edilmistir. AFM analizleri ile kavak
odunundan iiretilen seliiloz nanokristalit boyutlar1 10 + 4 nm ¢apinda ve 250+£80 nm uzunlugunda oldugu dl¢iilmiistiir.

Anahtar kelimeler: Kavak kagit hamuru, Sodyum borhidriir ilaveli kraft pisirme, a-selliloz, Seliiloz nanokristalit

Production of cellulose nanocrystallites from poplar wood (Populus nigra x
Populus deltoides)

Abstract: Cellulose is one of the most abundant, renewable, biodegradable natural polymer. Cellulose nanocrystallites were
obtained from lignocellulosic resources, various sea animals (tunicin, chitin) and bacterial cellulose. Recently, there has been an
increased interest in the production of nanocrystals from cellulose. In this study, the pulps were produced from poplar wood chips
by kraft pulping method with the addition of sodium borohydride (NaBH.). Firstly, a-cellulose was produced from the pulp and
then cellulose nanocrystallites were produced from this a-cellulose. The effect of the NaBH, addition (0%, 0,3%, 0,5% and
0,7%) on the screened pulp yields were determined and found that increasing the NaBH, addition, increased the screened pulp
yield. Addition of the 0,7% NaBH, into cooking liquor improved the yields of the pulp, a-cellulose and nanocrystallite around
5,5%, 7,4% and 3,4%, respectively. The produced nanocrystallites were characterized with Atomic Force Microscope (AFM).
The dimensions of the nanocrystallites produced from poplar wood were measured 10+4 nm width and 250+80 nm long by AFM
analysis.

Keywords: Poplar pulp, Sodium borohydrade added kraft pulp, a-cellulose, Cellulose nanocrystallites

1. Giris

Kompozit malzeme denildiginde genelde iki ya da daha
fazla sayidaki, ayn1 veya farkli gruptaki malzemelerin iyi
ozelliklerini, yeni ve tek bir malzemede toplamak amaciyla
birlestirilmesiyle meydana getirilen malzeme olarak
tanimlanabilir ve bu malzemelerden en az biri Uretim
esnasinda kat1 haldedir. Gegmiste polimer matris igerisine
mikro ya da makro yapida takviye edici malzemelerin
kullanilmas1 ile kompozit iretimi gerceklestirilmistir.
Kompozit iiretimi esnasinda lignoseliilozik kokenli takviye
elemanlar1 yaygin bir sekilde kullanilmistir. Son yillarda
takviye edici pargaciklar olarak nano boyutlarda yapilarin
kullanilmasi ile nanokompozit iiretimi ¢aligmalar {izerine
yogun arastirmalar yapilmaya baglanmustir.

Nanokompozit nanoyapida diizenlenmis yeni
materyalleri temsil etmekte olup, Uretilen kompozitlerin
nanokompozit olarak tanimlanabilmesi i¢in takviye edici
elemanlarin en azindan bir boyutunun 100 nanometreden

ufak olmast sarttir. Takviye malzemelerin boyutlarinin nano
Olgeklere kadar kiiciilmesi ile yiizey alanlarinin artmasi
saglanmig ve takviye edici malzemeler ile polimer matris
arasindaki etkilesimin artirilmasi sonucu polimer nano
kompozitlerin  6zelliklerinde iyilesmeler gozlemlendigi
rapor edilmistir. Bu sayede polimer nanokompozitlerin
maliyetleri diigerken fiziksel ve mekanik ozelliklerinde
iyilesmeler gézlemlenmektedir (Coughlin vd., 2007).
GlUnumuze kadar nanokompozit alaninda yapilan
caligmalarin biiyiik bir kism1 nano boyutta inorganik takviye
ediciler istiinde gergeklestirilmistir. Genelde en ¢ok
rastlanilan tiirler montmorillonite kili, silika ve TiO,’dir.
Biyolojik bozunum o6zelliklerine sahip dogal kaynaklardan
elde edilen nano takviye elemanlarmin kullanimi kisith
kalmistir (Azizi Samir vd., 2005). Son yillarda biyo-kdkenli
yenilenebilir kaynaklardan elde edilen organik guclendirici
maddelerin kullanimina baslanmis ve bu yonde yapilan
caligmalarin sayilar1 artig gostermistir (Favier vd., 1995a;
Anglis ve Dufrense, 2000). Dogal takviye elemanlari
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arasinda  lignoseliilozik  kaynaklardan, ¢esitli deniz
hayvanlarindan (tunisin, kitin) ve bakteri selilozundan elde
edilen seliiloz nanokristalitleri (whiskers) basta gelmektedir.
Biyokiitle igerisinde lignoselilozik lifler arasindan polimer
matrislerde takviye elemant olarak seliiloz
nanokristalitlerinin kullanimi 6nem kazanmustir (Favier vd.,
1995a; 1995b; Azizi Samir vd., 2004; 2005).

Dogal nano boyutta takviye elemanlar1 arasinda en
dnemlilerinden biri seliiloz nanokristalitleridir.
Nanokristalitler denildiginde, belli ve kontrollii kosullar
altinda tretilebilen ve yiiksek saflikta tek kristalitlerden
olusan yapilar anlagilmaktadir. Sellloz mikrofibrilleri
birgok farkli kaynaktan mekanik ve kimyasal muameleler ile
ayristirilabilir. Bu seliiloz fibrilleri kaynagina bagh olarak
yaklasik 5 ile 10 nm ¢apinda ve uzunlugu 100 nm’den yiiz
mikrometrelere kadar olabilmektedir. Her fibril kristal ve
amorf bolgeler icermektedir. Asit hidrolizi ile bu amorf
bolgeler cozundurilmekte ve geriye kristal bolgeler yani
seliiloz nanokristalitleri kalmaktadir (Sekil 1).

Cok  farkli lignoseliillozik kaynagindan  seliiloz
nanokristalit iretimi gergeklestirilmistir. Hidroklorik asit ve
stlfirik asit hidrolizi ile mikrofibrillerden, mikro kristal
selilozdan (MCC), kitin ve bakteriyel selilozdan seliiloz
nanokristalit diretimi gergeklestirildigi rapor edilmistir
(Bondeson vd., 2006a; 2006b). Pamuk liflerinden sulfurik
asit  yontemiyle  seliloz  nanokristalit  Gretimini
gerceklestirmis ve islem kosullarinin (siire, sicaklik ve
ultrasonik muamelelerin) seliilozun mikrokristal yapisi
iizerine etkisi ¢alisilmistir (Dong vd., 1998). Artan siire ile
kristalit boyutlarinin kisaldigi ve yiizey yiiklerinin artigini
rapor etmistir.  Bitkisel Makromolekiiller ~Arastirma
Merkezi’nde (CERMAYV, CNRS, Fransa) ¢ok farkli
kaynaklardan bugday sapi, tunisin vb. seltiloz nanokristalit
dretimi gerceklestirilmistir (De Souza Lima ve Borsali,
2004). Son zamanlarda seluloz nanokistalit Gretimi MCC
(mikro kristal seliiloz) kullanilarak Gretilmektedir. MCC
seliiloz yaygin olarak eczacilik alaninda tablet ve kapsiil
iiretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir.

Seliilloz nanokristalit eldesinde en yaygin kullanilan
yontem selllozun silflrik asit ile hidroliz edilmesidir.
Selllozun hidrolizi (zerine asit konsantrasyonunun etkisi
biyuktir. Elde edilen selilloz kristalleri (zerine sulfat
gruplar1 baglanmakta ve kristalitlerin yiizeyleri negatif yuk
sergilemektedir.  Anyonik  karakterdeki bu  seliiloz
nanokristalitler kararli koloidal bir siispansiyon o6zelligi
gostermektedir. Siispansiyon kritik konsantrasyon degerinin
Ustlinde chiral nematic faz sergiler (kristalitler dizleme
paralel olarak diizenlenirler) (Sekil 2).

Farkli yontemlerle elde edilen seliiloz kristalitlerinin
yapisint  karakterize etmek igin  farkli  teknikler
kullanilmistir.  Gegirimli  Elektron Mikroskobu (TEM)
(Dong vd., 1998; Sassi ve Chanzy, 1995), X ray ve nétron
difraksiyon (Nishiyama vd., 2003), Nikleer Manyetik
Rezonans Spektroskopisi (NMR) (Heux vd., 1999; Kono
vd., 2002) ve Atomik Gi¢ Mikroskobu (AFM) (Backer vd.,
1998; 2000) ile seltloz kristalitlerinin karakterizasyonu
gerceklestirilmistir.

Seliilloz birgok farkli odun kaynagindan mekanik ve
kimyasal muameleler ile ayrigtirilabilir. Bu ¢alismada kavak
odunundan farkli oranlarda sodyum borhidrir (NaBH,)
ilaveli kraft kagit hamuru pisirmesi gerceklestirilmis ve
NaBH, ilavesinin kagit hamuru verimi iizerine etkisi
belirlenmistir. Ayrica {iretilen bu farkli kagit hamurlarindan
dncelikle o-seltloz tretimi ve Uretilen a-seliilozlardan asit

hidroliz ~ teknigi  kullanilarak  nanokristalit  eldesi
gerceklestirilmistir. Pisirme esnasinda katilan NaBH,
orammnin o-seliloz ve nanokristalit verimi Uzerine etkisi
belirlenmistir. Uretilen nanokristalitler Fourier Déniisiimlii
Infra Red Spektroskopisi (FTIR) ve Atomik Giig
Mikroskopu (AFM) teknikleri kullanilarak karakterize
edilmistir.

2. Materyal ve ydntem
2.1. Materyal

1-214 Melez kavak odunu (Populus nigra x Populus
deltoides) hammadde olarak kullanilmistir. Deneylerde
kullanilan kimyasallar sodium hidroksit (NaOH), sodium
borhidriir (NaBH,), sodyum klorit (NaClO,), silfirik asid
(H,SO,) Sigma-Aldrich firmasindan temin edilmistir. Tim
kimyasallar herhangi bir saflagtirma islemine tabi
tutulmadan temin edildigi sekliyle kullanilmusgtir.

2.2. Yontem

2.2.1. Kraft-sodyum borhidriir kagit hamuru iiretim yontemi
Kraft-sodyum  borhidriir ~ kagit hamuru {retim

yonteminde pisirme sicakligi 170°C ve ¢ozelti/yonga orani

4/1 olarak sabit aliarak her biri ii¢ kez tekrarlanmak tizere
4 farkli toplamda 12 adet pisirme gergeklestirilmistir.
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Sekil 1. Asit hidrolizi ile seliilozun amorf bolgelerinin uzaklastiriimasi
ve seliiloz nanokristalitlerin eldesi (Cetin vd., 2010)

Sekil 2. Kristalitlerin siispansiyon igerisinde chiral nematic faz seklinde
diizenlenmesinin sematik gosterilmesi (Anonim, 2010)
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Pigsirme ¢ozeltisinde aktif alkali orant %16, farkl
sodyum borhidriir (NaBH,) oranlar1 (%0, %0,3, %0,5 ve
%0,7) ve siilfidite oran1 %25 olarak ayarlanmistir.

Siyah ¢6zeltinin uzaklasmasi i¢in tretilen hamurlar 200
meshlik elek iizerinde bol su ile yikanmis ve takibinde
laboratuar  tipi hamur disintegratériinde  belli  bir
konsantrasyonda 10 dakika siireyle acilip, yarik agiklig1 0,15
mm olan sarsmtili ve vakumlu kagit hamuru eleginde
elenmis ve pismeyen kisimlar ayrilmigtir. Elenen kisimdan
%20-25 kuru madde oranina kadar suyu uzaklastirilmasinin
ardindan hamurlar polietilen torbalara aktarilmis ve denge
rutubete ulagsmasi i¢in 24 saat agz1 kapali sekilde
bekletilmistir. Takibinde hamurun rutubeti TAPPI T 210
cm-86 standart metoduna gore tespit edilerek, elenmis verim
tayini yapilmigtir (Anonim, 1992).

Elek iizerinde kalan pismemis kisimlar ise alinip 103°C
deki firmda kurutulduktan sonra 30 dakika fosfor pentoksit
iceren desikator igerisinde bekletildikten sonra agirliklart
tespit edilmistir. Tam kuru lif agirh@ina oranlanarak elek
artig1 orani tayin edilmistir. Elenmis verim ve elek artigt
miktarlar1 toplanip tam kuru lif agirligina oranlanarak
toplam verim tespit edilmistir.

2.2.2. o-Seliiloz eldesi

Uretilen kagit hamurlan iizerinden holoseliiloz ve a-
seliilloz eldesi Browning’e (1967) gore gerceklestirilmistir.
Uretilen holoseliiloz ve a-seliiloz vakum firinda 50°C°de 24
saat sure ile kurutulmus ve fosfor pentoksit iceren desikator
icerisinde 30 dakika bekletildikten sonra agirliklart
Olglilmiistiir.

2.2.3. Selliloz nanokristalit eldesi

Uretilen  o-selilloz  orneklerinden  silfurik  asit
kullanilarak asit hidroliz teknigi ile seliiloz nanokristalit
tiretimi gergeklestirilmistir (Cetin vd., 2009a, 2009b). 10 g
a-selilloz 6rnegi bir beher igersine yerlestirilmis, yeterli
miktarda su ilave edildikten sonra homojen oluncaya kadar
karigtirllma islemine devam edilmistir. Beher buz banyosu
igerisine yerlestirilerek biiret araciligi ile siilfiirik asit ilavesi
damlalar seklinde gergeklestirilmis ve yeterli miktarda
stlfirik asit (8mol/L) ilave edildikten sonra beher 44°C’de
1isitilmig yag banyosu igerisinde 3 saat boyunca isitilmustir.
Siirenin sonunda karigimdan santrifiij islemi yardimiyla saf
su kullanilarak asit uzaklagtirilmistir. Santriflij isleminde
¢okelti (sediment) saklanmakta ve ¢okeltinin Ustiinde yuzen
iist sliziintii faz (supernatant) uzaklagtirilmaktadir. Cokelti
iizerine ultra saf su ilave edilip karistirllmakta ve karigim
turbid oluncaya kadar bu isleme devam edilmistir (pH 3-4
arast). Diyaliz yontemi ile Uretilen seliiloz nanokristalitlerin
pH’si ayarlandiktan sonra su ve nanokristalit karigimi
sogutuculu ultrasonik banyoda 10°C’de 24 saat bekletilmis
ve takibinde llshin marka liyaflizatérde -50°C’de
kurutulduktan ~ sonra  seliiloz  nanokristalit  verimi
hesaplanmustir.

2.2.4. Atomik giic mikroskop (AFM) analizleri

AFM olglimleri Solver Pro-M marka atomic gig
mikroskopunda gergeklestirilmistir (NT-MDT, Moskova).
AFM analizi 6ncesi 5x10°g seliiloz nanokristalit ¢ozeltisi
hazirlandiktan sonra, karisim ultrasonic banyoda 10°C’de 24

saat bekletilmistir. Seliiloz nanokristalit ve su karisimindan
boyutlandirilmis silikon yongalar iizerine damlatildiktan
sonra temiz ortamda laminar kabin altinda 48 saat siire ile
kurutulmaya birakilmistir. Tiim Sl¢limler oda sicakliginda Si
yongalar (zerinde temas modunda (contact mode) 1,01 Hz
frekansta kaydedilmistir.

2.2.5. FTIR analizi

Analiz i¢in Ornekler toz haldeki KBr ile karigtirilmis
(KBr/selilloz orani; 100:1) ve bu karisim 6zel presi
yardimiyla sikistirilip KBr pelletleri olusturulmustur. FTIR
analizler ~Shimadzu FTIR  8400s spektrofotometre
yardimiyla 4000 ile 400 cm™ dalga uzunluklarinda 4 cm™
¢oOziinlirliikte ve her bir ornek i¢in 40 tarama yapilarak
gerceklestirilmigtir.

3. Bulgular ve tartisma

Bu c¢alimada seliiloz kaynagi olarak kavak odunu
sec¢ilmistir. Sodyum borhidrir (NaBH,) ilaveli kraft
yontemine gore kagit hamuru {retilmis, farkli oranlarda
NaBH, ilavesinin kagit hamuru verimi {iizerine etkisi
belirlenmis ve sonuglar Cizelge 1°de gdosterilmistir.
Cizelgeden de goriilecegi gibi pisirme ¢Ozeltisi icerisine
%0,7 oraninda NaBH, kullanilan pisirmelerde en yiiksek
elenmis verim elde edilmistir (%56,6).

Kraft yontemi ile kagit hamuru eldesinde ligninin
uzaklastirilmas1 igin kullanilan alkali konsantrasyonu
normal olarak ¢0ziinebilen polisakkarit bilesenlerinin
¢oziinerek uzaklagsmasimi saglayacak kadar yiiksek oldugu
belirtilmistir. Soyulma reaksiyonlarinin gergeklestigi son ug
gruplarinin modifikasyonu verimi artirma agisindan 6nemli
oldugu ve kullanilacak gii¢lii indirgen yapidaki NaBH,
pisirme esnasinda seliiloz zincirinin indirgen ucundaki
karbonil grubunu hidroksil grubuna indirgeyerek muhtemel
soyulma reaksiyonunu durdurdugu ve bunun sonucunda
yiiksek verim elde edildigi rapor edilmistir (Tutus, 2008).

Kavak odununu ve ondan farkli oranlarda NaBH,
katilimu ile elde edilen kagit hamurlari FTIR spektra analizi
ile karakterize edilmistir (Sekil 3). Sekil 3a’da kavak
odununun FTIR spektrasi incelendiginde 3410 cm™de
hidrojen bagh OH grubu gerilme piki, 2923 ¢cm™de CH
gerilme piki, 1735 cm™ ve 1605 cm™deki pikler sirasisyla
hemisellloz (ksilan) biinyesinde bulunan C=0 ve C-O
gruplarinin absorpsiyon pikleri, 1646 cm™deki pikin absorbe
edilmis OH grubundan kaynaklandig tespit edilmigtir. 1510
cm™ deki pik odun biinyesinde bulunan ligninin aromatik
gruplardan ve 1267 cm™ lignindeki guasil grubundan
kaynaklanmaktadir. 1461 cm™deki pik ligninin C-H
deformasyonu ve 1427 cm™ karbonhidratlardaki C-H
grubundan kaynaklanmaktadir.

Cizelge 1. Kraft-NaBH, yontemiyle kavak odunundan kagit hamuru
iretiminde uygulanan pisirme kosullar1 ve elde edilen hamurlarin verim
Ozellikleri (Degerler ii¢ farkli pisirmenin ortalamasidir.)

NaBH, Sire NaOH Elenmis Elek Artigi  Toplam
Orani (%) (dak.) Orani (%) Verim (%) (%) Verim (%)
0 150 16 51,1 30 54,0
0,3 150 16 54,9 15 56,4
0,5 150 16 54,3 0,4 54,7
0,7 150 16 56,6 0,4 56,9
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1375 cm’ seliloz ve hemiselilozdaki C-H
deformasyonundan ve 1320 cm™ seliilozdaki —CH titresimi,
1160 cm™ seliloz ve hemiseliillozdaki C-O-C grubunun
titresiminden ve 1058 cm™ hemiseliiloz ve seliillozdaki C-O
gerilme piki ve ayrica 898 cm™ seliilozun C-H deformasyon
piki olarak tanimlanmigtir. %0, %0,3, %0,5 ve %07
oranlarinda sodyum borhidrir (NaBH,) ilaveli kraft
yontemine gore kavak odunundan elde edilen kagit
hamurlarinin  FTIR spektralart Sekil 3b, ¢, d ve e’de
gosterilmistir. Pisirme islemi sonrasinda tiim kagit hamuru
Ornekleri benzer spektral sonuglar vermistir. Elde edilen
kagit hamurlarinda pisirme islemi esnasinda hemiseliilozun
biiyiik bir boliimiiniin uzaklastirildigi, FTIR spektralarindaki
hemiselllozun (ksilan) binyesinde bulunan C=0 ve C-O
gruplarindan kaynaklanan 1735 cm™ ve 1605 cm™ deki
absorpsiyon piklerinin yok olmasindan anlagilmaktadir.
Ayrica kagit hamurundan ligninin etkin bir sekilde
uzaklastirildigi, ligninin aromatik gruplarindan kaynaklanan

1510 cm’deki, ligninin C-H  deformasyonundan
kaynaklanan 1461 cm™deki ve lignindeki guasil
gruplarindan  kaynaklanan 1267 cm™deki  piklerin

kaybolmasindan anlagilmaktadir.

Farkli oranlarda NaBH, katilimi ile iretilen kavak
odunu kagit hamurlarinin kristal dereceleri (Sekil 4) FTIR
analiz sonuglar1 ile hesaplanmistir. FTIR analizlerinde
Ais70/Ag7o oranlarn relatif kristal indeks belirlenmesinde
kullanilmistir (Richter vd., 1991). Sekilden de goriilecegi
gibi kagit hamuru pigirme esnasinda ilave edilen NaBH,
miktarinin  artirtlmasi, elde edilen kagit hamurunun
kristalitesini de artirmustir.

Farkli oranlarda NaBH, ilaveli kraft yontemi ile Uretilen
kagit hamurlar1 (Sekil 5a) Oncelikle delignifikasyon
islemine tabi tutularak kalint1 lignin uzaklagtirilmis ve saf
holoselilloz Uretilmistir. Bu holoseliilozlardan o-seliiloz
eldesi (Sekil 5b) ve elde edilen a-seliilozlar Gizerinden nano
pargacik iiretimi denenmistir.

Onceki bir ¢alismada (Cetin vd., 2010) mikrokristal
seliilozdan (MCC) nanokristalit eldesi esnasinda 180 dakika
44°C’de ideal siilfiirik asit konsantrasyon orani ise 8 mol/L
ve 8,5 mol/L bulunmustur. Bu konsantrasyon seviyesinde
nanokompozit dGretimi icin uygun boyutlarda ve yuksek
verimde nanokristalit eldesi gergeklestirildigi belirtilmistir.
Onceden yapilan baska bir calismada ise koloidal
siispansiyon seklinde Rami ve Pamuk etkin bir sekilde 24
saat 20°C’de 9,69 ve 9,94 mol/L arasindaki
konsantrasyonlarda basari ile gergeklestirilmistir. Diisiik asit
konsantrasyonlarinda (9,18 mol/L) asidin etkisi 24 saat
stiresince belirgin olmamig, 72 saatten sonra kismi olarak
belirgin olmaya baglamustir. Yiiksek asit
konsantrasyonlarinda (10,04 mol/L ve iistiinde) seliilozun
kismi degil, tamamen hidroliz oldugu tespit edilmistir. Asit
konsantrasyonunun yaninda hidroliz siiresi ve sicakliginin
da seliiloz nanokristalit verimi {izerine etkisi oldugu rapor
edilmistir (Dong vd., 1998). Hidroliz siiresinin artirilmasi
kristalit ylizeylerinde siilfat gruplarinin artmasi ve buna
bagli olarak yiizey yiiklerinin (negatif) artmasina neden
olmaktadir.

Sekil 6'da kavak odunundan NaBH, ilaveli (%0,7) ve
ilavesiz gergeklestirilen kraft pisirme islemi sonrasinda elde
edilen  kagit hamuru, bu kagit hamurlarininin
delignifikasyon islemine tabi tutarak {retilen saf
holoseliiloz, bu holoseliilozdan dretilen a-seliiloz, ve bu .-
seliilozdan asit hidroliz teknigi ile {iretilen nanokristalit

verimi baglangigtaki kavak odun hammadesi oranina goére
yiizdesel olarak verilmigtir. Pisirme esnasinda %0,7
oraninda NaBH, ilavesi kagit hamuru verimini %5,5
oraninda, saf holoseliiloz verimini %5,8, a-seliiloz verimini
%7,4 ve nanokristalit verimini %3,5 oraninda artirmustir.
Uretilen o-selilloz 6rnekleri siilfurik asit ile (180 dakika,
44°C ve 8 mol/L asit konsantrasyonu) hidroliz edilmis ve
bagar ile nanokristalit elde edilmistir.

Uretilen  seliloz  nanokristalitleri ~ atomik  gii¢
mikroskobunda (AFM) karakterize edilmistir. Sekil 7'den de
goriilecegi gibi iretilen seliiloz kristalitleri nano dlgektedir.
AFM analizleri sonucunda kavak odunundan Uretilen
seliiloz nanokristalit boyutlar1 10 £ 4 nm ¢apinda ve 250+80
nm uzunlugunda oldugu 6l¢iilmistiir.
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Sekil 3. a)Kavak odunu b)Kavak kagit hamuru (%0 NaBH,4 katilim
orant) c)Kavak kagit hamuru (%0,3 NaBH, katilim orani) d)Kavak
kagit hamuru (%0,5 NaBH, katilim oran1) e)Kavak kagit hamuru (%0,7
NaBHj, katilim orani) FTIR spektralar

0 T T T T T |

T T T
01 00 01 02 03 04 05 06 07 08
NaBH, orani (%)

Sekil 4. Kraft yontemi ile kavak odunundan kagit hamuru iiretim
esnasinda seliilozun IR kristalinitesi {izerine NaBH, katiliminin
etkisi
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b)

Sekil 5. a) Kavak odun yongalarindan iiretilen kagit hamuru (sag
NaBHj, ilavesiz, sol %0,7 NaBHj, ilaveli) b) Kavak kagit hamurundan
Uretilen o-seliiloz 6rnekleri (sag NaBH, ilavesiz, sol %0,7 NaBH,
ilaveli)

1004 100 100
80
S 60 56,6
< 51,1 53
% 47,2 443
> 40 36,9
20 15,1 188
0 T T
0 % NaBH, miktari o7
‘ [ Jkavek 77 A ket hamun REX E—ata-seiiioz [TTTT] istal ‘

Sekil 6. Kavak yongalarindan kagit hamuru ve takibinde elde edilen
kagit hamurlarindan holoseliiloz, o-seliloz ve nanokristalit verimi
lizerine NaBHy, ilavesinin etkisi

Sekil 7. Kavak a-seliilozundan elde edilen nanokristalitlerin AFM
gortntdleri

4. Sonug

Bu calismada, farkli oranlarda (%0, %0,3, %0,5 ve
%0,7) NaBH, ilavesi ile kavak odunundan kraft yontemi ile
kagit hamuru elde edilmis ve NaBH, ilavesinin kagit
hamuru verimini olumlu olarak etkiledigi tespit edilmistir.
Ayrica iretilen kagit hamurlarinin kristalitesi FTIR spektra
analizi ile hesaplanmis ve NaBH, katilim oraninin artigina
bagl olarak kagit hamurlarinin kristalitesinin de artirdigi
goriilmiistiir. %0 ve %0,7 oraninda NaBHj, ilave edilen kagit
hamurlarindan asit hidroliz yontemi ile basarili bir sekilde
seliloz nanokristalit iiretimi gergeklestirilmistir.  %0,7
oraninda NaBH, ilaveli kraft yontemi ile iretilen kagit
hamurlarindan daha yiiksek verimde seliilloz nanokristalit
eldesi gerceklestirilmistir. Uretilen nanokristalitlerin yapisi
atomik gii¢ mikroskobu (AFM) ile karakterize edilmistir.
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