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Bu c¢alismada akrilik lif dretiminde farkli koagiilasyon banyosu sicaklarmi kullanarak akrilik liflerinin enine kesit sekilleri
incelendi. Arastirma sonuglari diisiik koagiilasyon banyosu sicakliginda akrilik liflerinin enine kesit seklinin bobrek-fasulye bigiminde
oldugunu gosterdi. Sayet koagiilasyon banyosu sicakligi arttirtlacak olursa akrilik lifleri daha dairesel enine kesite sahip olacaktir.

Anahtar Kelimeler: Koagiilasyon banyosu, Yas ¢ekim.

ABSTRACT

In this study, the changes of the cross-sectional shapes of acrylic fibers were investigated by using different coagulation bath
temperature in the acrylic fiber production. The results of investigation have been shown that acrylic fibers have kidney-bean shape in
the low coagulation bath temperature. If the coagulation bath temperature will be increase, then acrylic fibers will have more circular

cross sectional shape.
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1. GIRIS

Gunimuzde dinyada uretilen lif mik-
tari 67 milyon tonu ge¢mis bulunmak-
tadir. Sentetik lif Uretimi de yaklasik
37,9 milyon tonun Uzerinde gercekle-
serek dunya lif Gretiminin %56’sini geg-
migtir (Annon, 2005).

2004 yilinda akrilik lif Gretimi ise 2,75
milyon ton civarinda gerceklesmisgtir.
Dinya akrilik lif Gretiminin yaklasik %
10’'undan fazlasi Turkiye tarafindan
karsilanmaktadir. Turkiye dretiminin
250.000 tonluk kismi AKSA Akrilik
Kimya Sanayi A.S., yaklasik 30.000
tonu ise Istanbul Elyaf Sanayi A.S.
tarafindan karsilanmaktadir .

Akrilik lifleri bilindigi gibi akrilonitril mo-
nomerlerinin radikal zincir polimeri-
zasyonu ile elde edilen Poliakrilonitril
polimerlerinden uretilen bir liftir (Boz-
dogan, 1995; Seventekin, 2001).

n CH2= CH ——

CHj) —C IH

CN CN
Ancak %100 akrilonitril Unitelerinden
meydana gelen polimerlerden Uretilen
lifler, 6zellikle zayif boya alma egilimi
ve uzun sureli periyotlarda isik ve I1siya
tutulduklarinda rengini degistirmeleri
nedeniyle tekstil alaninda ticari olarak
basarili olamamistir (Bozdogan, ve
Tiyek, 2003).

Bu sebeple, ¢ogu ticari akrilik lifleri,
hem liflerin 6zelliklerindeki bu zayiflik-

lari gidermek ve hem de polimerin ig-
lenebilirligini artirmak icin %5 ile %15
dolaylarinda komonomer igermektedir
(Bozdogan, Karacan, and Tiyek, 2004).

Poliakrilonitril liflerinin Uretiminde en
yaygin olarak kullanilan komonomer-
leri esas olarak u¢ kategoriye ayirmak
mUmkuandir. Akrilik lifleri daha gok nét-
ral komonomerler igerirken, az miktar-
da da asidik komonomerler icermektedir
(Gizelge 1). Uglincii kategoriyi olustu-
ran halojen iceren komonomerler ise

Gizelge 1. Akrilik lif Uretiminde kullanilan bazi komonomerler ve bunlarin polimer igerisinde
genel olarak kullanilan kompozisyonlari (Capone, 1995)

Akrilonitril Nétral komonomer Asidik komonomer

% 90 — 94 %6 -9 % 0-1
Metil akrilat Sodyum stiren sulfonat
Vinil asetat Sodyum metalil stlfonat

Metil metakrilat

Sodyum siilfofenil metalil
Eter

itakonik asit
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genellikle modakrilik lif Gretiminde kul-
laniimaktadir (Capone, 1995; Frushor
and Knorr, 1985).

Yas g¢ekim yontemiyle Uretilen akrilik
liflerinde komonomer olarak buyuk
oranda vinil asetat kullaniimaktadir
(Wade and Knorr, 1995).

1.1. Akrilik Lif Oretimi

Poliakrilonitril polimerleri eriyikten lif
¢ekimi icin kullanilan yiksek sicaklik-
lara kadar isitildiginda erimemekte ve
320°C civarindaki sicakliklarda yapisi
bozunmaktadir. Bu ylzden eriyikten Iif
¢cekimi yontemine uygun degildir. An-
cak PAN polimerleri; uygun g¢oézlculer
icerisinde ¢ozllerek lif ¢ekimi icin uy-
gun akiskanlikta polimer ¢ozeltisi hali-
ne getirilebilmektedir. Bu sebeplerden
dolay! akrilik lif Gretimi ¢dzeltiden Iif
cekimi yontemi ile gerceklestiriimek-
tedir.

PAN polimeri bilinen bir ¢cok ¢éziclide
¢ozinmemektedir. Cozucu olarak en
¢ok Dimetil Formamid (DMF) ve Di-
metil Asetamid (DMAc) kullaniimakta-
dir. PAN’In ¢b6zllmesinde kullanilan
¢ozicdller, dretilen liflerinin 6zellikleri-
nin belirlenmesinde de rol oynamak-
tadir. Ayrica, PAN polimerlerinden Iif
cekilebilmesi icin hazirlanan ¢ekim
¢ozeltisinin (dop) belirli bir viskoziteye
sahip olmasi gerekmektedir. Cekim ¢6-
zeltisinin  hazirlanmasinda kullanilan
polimer igerigi, kullanilan ¢dzicinin
cinsine de bagli olarak %10 ile %30
arasinda degismektedir. Bu hem lif ge-
kilebilirligi agisindan ve hem de ureti-
len liflerin 6zellikleri agisindan oldukga
onemlidir (Frushor and Knorr, 1985;
Capone, 1995; Wade and Knorr, 1995).

PAN polimerlerinden hem yas c¢ekim
ve hem de kuru g¢ekim ydntemiyle Iif
Uretilebilmekle birlikte, Uretimin yakla-
sik %85’i yas ¢ekim, %15'i kuru ¢ekim
yontemiyle gergeklestiriimektedir. Ha-
zirlanan polimer g¢ézeltisinden lif cekimi
icin, Uzerinde cok ince delikler olan
dize (spinneret) sistemleri kullanil-
maktadir. Bu delikler dize Uzerinde
gruplar halinde yerlestirilmistir. Bu sa-
yede duzelerden figkirtilan filament-
lerin arasina koagulantin daha iyi nu-

fuz etmesi saglanmaktadir (Capone,
1995).

Kuru g¢ekim yonteminde dize sistemi,
icerisinden 1sitilmis gaz ge¢gmekte olan
¢cekim kulesi igerisine yerlestirilmigtir.
Cekim dopu kule icerisindeki bu dize-
ye pompalanmaktadir. Kuru ¢ekim
kulesi igerisine ayni zamanda 1sitilmig
asal (inert) gaz gonderilmektedir. Asal
gaz olarak genellikle azot gaz veya
hava kullaniimaktadir. Isitilmis gaz sa-
yesinde ¢6ziici madde buharlastirila-
rak polimer ¢ozeltisinin  katilagsmasi
saglanmaktadir. Bdylece ilk lif olusumu
gerceklesmektedir (Capone, 1995; Fal-
kai, 1995).

Yas ¢ekim yonteminde ise dlze siste-
mi koagtlant igeren bir sivi banyosuna
daldinimistir. Koagulant olarak genellikle
polimer ¢ozeltisinde kullanilan ¢dzicu
maddenin aynisi kullanmaktadir. Poli-
mer ¢ozeltisi dize sisteminden koagu-
lasyon banyosu igerisine ¢ok ince i1sin-
lar halinde figkirtiimaktadir. Burada lif-
ler katilagarak bir jel lifi haline gelmek-
tedir (Capone, 1995; Seventekin, 2003).

KAZANIMI

KOAGULANT
GIRISI

Sekil 1. Yas Cekim Koagllasyon Banyosu-
nun sematik gérinumu

1.2. Koagiilasyon Banyosu

Koagulasyon; dizelerden fiskirtilan
polimer ¢ozeltisinden ¢6ziici madde-
nin buyitk oranda uzaklagtirilarak kati
bir jel haline doénustirilmesidir. Bu
islem icin kullanilan koagulasyon ban-
yosu, igeriginde ¢ozlicl ve ¢bzlicu ol-
mayan madde (nonsolvent) bulunan
bir sivi ortamdir. Koagtilasyon banyo-
sunda ¢dzucu olarak genellikle polimer
cekim ¢ozeltisindeki ¢dzucunidn aynisi
kullaniimaktadir. Nonsolvent olarak
ise, polimerin ¢dziinmedigi ancak dop
icerisine nlfuz edebilen ve ¢bzicu ile

karigabilen bir sivi olan su kullaniimak-
tadir (Frushor and Knorr, 1985; Ca-
pone, 1995).

Cekim c¢odzeltisinin dlzelerden banyo
icerisine figkirtiima hizi (V), koagulas-
yon banyosundan ¢ikis hizindan (V1)
daha blyUktir. Ancak filament diizeden
ciktiginda Uzerine etki eden normal
zordan dolayi, sismeye ve hizi azal-
maya basglamakta ve filamentin serbest
hizi (Vf) banyodan ¢ikis hizindan daha
distk ( Vf < V1 < (V) ) olmaktadir. Do-
layisiyla banyo igerisinde filament bir
miktar gerdiriimektedir ve buna jet
gerdirme denilmektedir. Sisme yuzin-
den koagilasyon banyosu igerisine
figkirtilan filamentin ¢api diize delik ¢a-
pinin 10 katina kadar ¢ikabilmektedir
(Frushor and Knorr, 1985; Capone,
1995).

Koagtilasyon banyosu, lif Gretiminde ilk
lif olusumunun gergeklestigi asamadir
ve lif oOzelliklerinin olusmasinda ¢ok
6nemli bir rol oynamaktadir. Koagtlas-
yon banyosunda lifin jel haline gel-
mesi, solvent ile nonsolventin karsilikli
akarak yer degistiriimesiyle gercekles-
mektedir. Burada polimer/solvent/non-
solvent etkilesimi sonucunda meydana
gelen difizyon ve faz degisimi olaylari
sayesinde lif sekillenmekte ve degisik
ozellikler kazanmaktadir. Liflerin yapi-
sinin belirenmesinde bu iki 6nemli
olay birlikte etkili olmaktadir (Frushor
and Knorr, 1985; Capone, 1995).

Difizyon olayi; koagulasyon banyo-
sunda filament igerisindeki ¢ozicu ile
banyo igerisindeki suyun karsilikli aka-
rak yer degistirmesidir.

Faz degisimi ise, diizelerden fiskirtilan
solventce zengin filamentlerin 6nce
polimer agisindan zengin bir jel haline
dénismesi ve daha sonra solventin
tamamen uzaklastirimasiyla kati hale
gelmesidir.

Difiizyon ve faz degisimi, hem lif yapi-
sindaki gbzeneklerin olusmasinda ve
hem de lif enine kesitinde ¢ok 6nem-
lidir. Difizyon ve faz degisimi olayini
ve dolayisi ile koagulasyon islemini et-
kileyen parametreler sunlardir.

1. Dop Viskozitesi
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2. Dop igerisindeki polimer
konsantrasyonu

3. Dop sicakhgi
4. Koagulasyon banyo sicaklig

5. Koagtlasyon banyo
konsantrasyonu

6. Koagllasyon suresi

Butln bu parametreler ve koagtlasyon
banyosunda ve daha sonraki islem

basamaklarinda meydana gelen olay-
lar elde edilecek liflerin fiziksel 6zellik-
lerini etkilemektedir

1.3. Koagiilasyon Banyo Sicakhgi

Koagtilasyon banyosunda en o&nemli
parametrelerden birisi olan koagulas-
yon banyo sicakligi liflerin yapisi Uze-
rinde ¢ok bulylk bir etkiye sahiptir.
Cunku difiizyon ve faz ayirnm mekaniz-

Sekil 2. Bazi Akrilik liflerinin boyuna ve enine kesitlerinin elektron
mikroskobu gorinUsleri, a- Acrilan (Monsanto), b- Orlon
(DuPont), c- Courtelle (Courtauld), d- Creslan (Cytec),
e- Orlon 21 bikomponent (DuPont) (Frushor and Knorr, 1985)

masini dogrudan etkileyen bir para-
metredir. Sicaklik arttikga faz ayirimi
ve difiizyon hizi artmaktadir. Yine ban-
yo sicakliginin artirilmasiyla liflerin yo-
gunlugu bir miktar dismekte, kristal
blyUkliglu ve oryantasyonu azalmak-
tadir. Ayrica elde edilen liflerin muka-
vemetinde dusls ve uzamasinda artig-
lar gobzlenmektedir. (Frushor and
Knorr, 1985; Bach and Knorr, 1990;
Capone, 1995).

Farkli kesit sekline sahip dizeler kul-
lanilarak farkh kesitlerde lifler Ureti-
lebilmektedir. Genellikle yuvarlak delik-
li diizeler ile fasulye (bobrek) ve yuvar-
lak sekilli lifler Uretilmektedir. Koagi-
lasyon banyosunda olusan zayif dig
yuzeyli liflerin, 6zellikle difiizyon sonu-
cunda meydana gelen hacim kigilme-
si neticesinde bu zayif dis ylizeyin igeri
dogru cekilmesi ile bobrek seklindeki
lifler olugsmaktadir. Liflerin enine kesit
sekilleri, Gretim metodu ve yapilan di-
ger islemlerden de dogrudan etkilen-
mektedir. Kesit sekilleri bazi ticari ak-
rilik liflerinin taninmasinda belirleyici
parametrelerden biri olarak ta kullani-
labilmektedir.

Sekil 2 de gorilen liflerden Acrilan
lifleri (a) DMAc banyosunda yas ¢ekim
yontemiyle, Orlon lifleri (b) DMF sol-
ventinde kuru ¢ekim ydntemiyle, Cour-
telle lifleri (c) sulu inorganik tuz (ZnCly)
¢ozeltilerinde yas c¢ekim ydntemiyle,
Cresland lifleri (d) sulu inorganik tuz
(ZnCl,) ¢ozeltilerinde yas ¢ekim yonte-
miyle ve Orlon 21 lifi (e) ise bikompo-
nent lif olarak Uretilmistir.

2. MATERYAL VE YONTEM

Yapilan g¢alismanin koagilasyon banyo
sicakh@inin liflerin enine kesit gorini-
mine etkilerini arastirmak amaci ile 3
farkli koagilasyon banyo konsantras-
yonu (%42, %48 ve %54) ve 4 farkl
koagullasyon banyo sicakhig (32°C,
42°C, 48°C ve 54°C) kullaniimak sure-
tiyle akrilik lifleri Gretilmigtir.

Calismamizin bu kisminda farkl koa-
gllasyon banyo sicakliginda Uretilen
liflerin mikroskobik goériinusleri incelen-
mistir. Uretilen liflerin hem islem basa-
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maklarindan ve hem de uretim sonun-
dan numune alinarak incelenmeye ¢a-
lisilmistir.

Liflerin optik mikroskop ile incelenme-
sinde EU TKAUM Merkezinin FTM
laboratuarinda bulunan MOTIC marka
dijital kamerali mikroskop kullaniimig-
tir. Mikroskopta gorunti almak icin 6n-
ce lif numunelerinden enine ve boyuna
kesit preparatlari hazirlanmistir. Enine
kesit preparatlarinin hazirlanmasinda
WIRA marka dairesel mikrotom kulla-
nilmigtir.

Sekil 3. WIRA Mikrotom

Hazirlanan preparatlarin MOTIC mar-
ka optik mikroskoptan alinan fotograf-
larinin bir kismi mikroskobun kendi ka-
merasindan bilgisayara aktarilan go6-
rintllerden cekilmistir. Bir kismi ise
mikroskop Uzerine yerlestirilen Kodak
C340 marka dijital fotograf makinasi
kullanilarak gekilmistir.

Sekil 4. MOTIC dijital kameral mikroskop

Elektron mikroskop fotografari igin Cek
Cumhuriyeti, Liberec Teknik Univer-
sitesi, Tekstil Fakdlltesi, Tekstil Mater-
yal Bolimiinde bulunan TESCAN mar-
kali tarama elektron mikroskobu (SEM)
kullaniimistir.

Lifleri elektron mikroskobunda gorinti-
lemek igin numunenin bir iletken ile
kaplanmasi gerekmektedir. Bu sebeple
metal numune tutucu Uzerine yerlegtiri-
len lifler kaplama cihazinda altinla kap-
lanmaktadir. Altin kaplama yapilan nu-
muneler elektron mikroskobunun nu-
mune haznesine yerlestirilerek fotog-
raflari gekilmistir.

Sekil 5. Numune hazirlama aparati ve SCD
030 Altin kaplama cihazi

Sekil 6. TESCAN tarama elektron mikro-
skobu (SEM).

3. ARASTIRMA SONUCLARI

Optik mikroskopta liflerin enine ve bo-
yuna kesit fotograflari gekilmistir. 82°C
dop sicakhgi, %54 koagllasyon banyo
konsantrasyonu ve 32°C koagulasyon
banyo sicakhigindaki uretim hattindan

alinan liflerin enine kesit goérintuleri
asagidaki Sekil 7, 8, 9, 10, 11 ve 12 de
verilmigtir.

Sekil 7. Koagiilasyon banyosu gikigindan
alinan akrilik lif numunelerinin ke-
sit gérinumleri

Sekil 8. Yikama iglemi sonrasindan alinan
akrilik lif numunelerinin kesit goru-
numleri

Sekil 9. Gerdirme (cer) islemi sonrasindan
alinan akrilik lif numunelerinin
kesit gérinimleri
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Sekil 10. Kurutma iglemi sonrasindan ali-
nan akrilik lif numunelerinin kesit
gorinimleri

(a) %46

Yukaridaki sekillerden de gorilebile-
cegi gibi Uretim hattinin farkli basa-
maklarindan alinan liflerin enine kesit
go6rinumleri incelendiginde liflerin koa-
gulasyon banyosunda aldigi formu de-
vam ettirdikleri gériilmektedir. islem
basamaklarinda liflerin yiizeyleri kiigl-
mekte ancak sekillerinde fazla bir degi-

Sekil 11. Kivirciklandirma islemi sonrasin-

dan alinan akrilik lif numuneleri-
nin kesit goérinimleri

2006/02/14

(b) %54

siklik olmamaktadir. Sekil 13 incelen-
diginde farkli koagilasyon banyo kon-
santrasyonlarinda dretilen liflerin kesit
goérinumlerinde de degisiklik gorilme-
mistir (Sekil 13).

Farkli koagllasyon banyo sicakliklarin-

da Uretilen liflerden koagtlasyon ban-
yosu ¢ikisindan alinan lif numunelerin

Sekil 12. Uretim hatti sonundan alinan akri-
lik lif numunelerinin kesit goru-
numleri

(c) %62

Sekil 13. Farkl banyo konsantrasyonlarinda Uretilen liflerden alinan érneklerin kesit gériniimleri (32°C)

optik mikroskoptaki enine kesit goéru-
niimleri de Sekil 14 de verilmistir. Ure-
tim hattinin sonundan alinan lif numu-
nelerinin ise optik mikroskoptaki enine
kesit gérinumleri Sekil 15 de ve tara-
ma elektron mikroskobundaki (SEM)
enine kesit gérinimleri ise Sekil 16 da
verilmigtir.

TEKSTIL ve KONFEKSIYON 4/2006

255



(a) 32°C (b) 42°C (c) 48°C (d) 54°C

Sekil 14. Farkh banyo sicakliklarinda uretilen liflerin koagilasyon gikisindan alinan érneklerin kesit gériinimleri (%54)

(a) 32°C (b) 42°C (c) 48°C (d) 54°C

Sekil 15. Farkh banyo sicakliklarinda uretilen liflerin Gretim sonundan alinan 6rneklerin kesit gériintimleri

(a) 32°C (b) 42°C (c) 48°C (d) 54°C

Sekil 16. Farkh banyo sicakliklarinda uretilen liflerin Gretim sonundan alinan 6érneklerin SEM gorinimleri
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Kesitleri alinan ornekler {izerinde
LUCIA géruntu analiz programi ile lif
kesit alani, c¢evresi, maksimum ve
minimum uzunluklar ve daha sonra bu
uzunluklardan liflerin enine kesit orani
hesaplanmistir. Asagidaki Cizelge 2
de farkli sicakliklarda Uretilen liflerin

oOlgilen enine kesit oranlari verilmigtir.

Cizelge 2. Liflerin enine kesit oranlari

Koagilasyon

Banyo 32°C | 42°C | 48°C | 54°C
Sicakhgi

Enine Kesit 1,80 | 1,66 | 1,45 | 1,32
Oranlari

4. SONUGLAR VE
DEGERLENDIRME

Sekil 14, 15 ve 16 daki enine kesitler
incelendiginde dusik koagtlasyon
banyo sicakliklarinda Uretilen akrilik
liflerinin enine kesit sekillerini fasulye
seklinde oldugu gérulmektedir. Koagu-
lasyon banyo sicakligi artinldikca lifle-
rin enine kesit oranlarinin da fasulye

KAYNAKLAR

seklinden oval ve dairesele dogru git-
tigi ve ylksek sicakliktaki liflerin enine
kesitlerinin daha dairesel oldugu gorul-
mektedir. Bu durum liflerin enine kesit
oranlari (maksimum uzunluk / mini-
mum uzunluk) ile de sayisal olarak ifa-
de edilebilmektedir. Enine kesit orani
1’e yaklastik¢ca liflerin daha dairesel
oldugu, buyudikge de dairesellikten
uzaklastigi anlagiimaktadir. Cizelge 2
de verilmis olan sonuglar incelendigin-
de banyo sicakligi arttikga lif enine ke-
sit oranlarinin 1 e yaklastigi gérilmek-
tedir. Bu durum yine koagtlasyon ban-
yo sicakhginin artmasi ile liflerin enine
kesit sekillerinin daha dairesel oldugu-
nu goéstermektedir.

Lif enine kesit sekli olusturduklari iplik-
le iplik hacmi, tutum, izolasyon kabili-
yeti, parlaklik ve prosesde calisma
performasina etki ettigi icin 6nemlidir.
Ornegin dairesel kesite sahip bir lifin
kapladigi ylizey alani minimum olacak-

tir. Ylzey alani ise liflerin boyanmasini
ve o6rtme Ozelligini etkilemektedir.

Genel olarak, yapilan arastirmalarda
kumaglarin geriime, egilme, burulma,
sikistirilabilifik ve yizey o6zellikleri Uze-
rinde lif enine kesit seklinin de etkili
oldugdu ifade edilmektedir. Sonug¢ ola-
rak; yas ¢ekim akrilik lif Gretiminde lif-
lerin esas kesit sekillerini koagtlasyon
banyosunda kazandiklari sdylemek
mUmkuindir. Koagllasyon banyo pa-
rametreleri arasinda liflerin kesit géri-
ndmlerini en fazla banyo sicakhgi etki-
lemektedir. Banyo sicakligi artirildik¢a
liflerin kesit sekilleri fasulye seklinden,
dairesel sekle dogru yaklastigi gorul-
mustar.

Bu kesit sekilleri Uzerinde diger islem
basamaklarinin az etkili oldugu ve da-
ha cok liflerin kesit buyUklUklerini degis-
tirdigi gdzlenmigtir. Ancak bu islemlerin
de uygulanma sartlari degistirildiginde
kesit sekline etkileri artabilir.
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