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Bu ¢alismada Tiirkiye ve diinya sulak alanlarinda genis yayilis alanina sahip Juncus compressus tiiriiniin
saplarina asit/alkali uygulamasi yapilarak ilk kez seliiloz izolasyonu gergeklestirilmistir. Elde edilen
dogal seliiloz liflerinin polimer kompozitler i¢in potansiyel olma durumu goézden gecirilmistir. Bu
dogrultuda seliiloz liflerinin kimyasal, fiziksel ve morfolojik &zellikleri FT-IR, TGA, XRD, SEM,
elemental analiz (EA) yapilarak belirlenmistir. J. compressus liflerinin % 43.51 seliiloz igerigine sahip
oldugu bulunmustur. Termogravimetrik analiz sonuglar1 seliiloz liflerinin termal bozunmasinin {ig¢
asamada gerceklestigini ortaya koymus ve 337.5°C’ de selillozun bozunma sicakligimi ortaya
cikarmistir. XRD sonuglari iki ana piki gdstermis, kristallik indeksi (Crl) 27.2 olarak hesaplanmaistir.
Liflerin yiizeyinin piiriizlii oldugu gériilmiistiir. Bu ¢aligmanin sonuglar1 J. compressus seliiloz liflerinin
farkli Juncus tiirleri ile fiziksel, kimyasal ve morfolojik olarak benzer 6zelliklere sahip oldugunu ve
potansiyel uygulamalar i¢in biyokompozit malzemeler gelistirilmesi i¢in uygun olabilecegini
gostermistir.
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Research article

First Time Natural Cellulose Fiber Isolation and Characterization From
The Stalks of Juncus compressus

ABSTRACT

In this study, cellulose isolation was carried out for the first time by applying acid/alkali to the stalks of
Juncus compressus species, which has a wide distribution in Turkey and the world's wetlands. The
potential of the obtained natural cellulose fibers for polymer composites has been reviewed. In this
direction, chemical, physical and morphological properties of cellulose fibers were determined by FT-
IR, TGA, XRD, SEM, elemental analysis (EA). J. compressus fibers were found to have a cellulose
content of 43.51%. Thermogravimetric analysis revealed that the thermal degradation of the obtained
cellulose fibers occurred in three stages and revealed the degradation temperature of cellulose at
337.5°C. XRD results showed two main peaks, the crystallinity index (Crl) was calculated as 27.2. It
was observed that the surface of the fibers was rough. The results of this study showed that J. compressus
cellulose fibers have similar properties with different Juncus species and are suitable for the
development of biocomposite materials for potential applications.

Keywords: Cellulosic Fiber, Alkaline Pretreatment, Natural Fibers, XRD
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Giris

Giliniimiiz diinyasinda biyokompozitler, benzersiz 0Ozellikleri nedeniyle basta otomotiv,
havacilik, gida paketleme ve insaat endiistrilerinde olmak iizere g¢esitli uygulamalarda
kullanilmaktadir (Sanjay vd. 2018 ; Thakur vd. 2010 ;Khan vd. 2022). Su anda, arastirmacilarin
cogu, sentetik elyaf takviyeli kompozitleri biyo-kompozitlerle degistirmeye calismaktadirlar
(Chandrasekar vd. 2017). Genel olarak dogal lifler, bitkilerin yaprak, gévde, kok, tohum ve
meyve gibi ¢esitli kisimlarindan toplanir. Bu liflerin 6zellikleri bitki tiirline ve bitkinin hangi
kismindan toplandigima bagli olarak  farkli termal stabilite ve ¢ekme Ozellikleri
gosterebilmektedir (Manimaran vd. 2016).

Son zamanlarda ¢esitli iilkeler tarafindan uygulanan yeni ¢evre politikalar1 nedeniyle, sentetik
elyaf takviyeli plastik kullanim1 kisitlanmistir (Senthamaraikannan vd. 2016). Bitkisel elyaf
takviyeli plastikler, sentetik elyaf takviyeli plastiklere en iyi alternatiflerden biridir. Bununla
birlikte, arastirmacilarin gerekli fiziko-kimyasal, termal ve yapisal 6zelliklere sahip yeni bitki
liflerini bulmalarin1 gerektiren ticari olarak mevcut bitki liflerini tek basina kullanarak dogal 1if
kompozitlerine olan yiiksek talebi karsilamak zordur (Manimaran vd. 2018).

Bu dogrultuda Tiirkiye ve diinya sulak alanlarinda kendiliginden yetisen ve oldukca genis
yayilis alanina sahip bir sulak alan bitkisi olan Juncus compressus tiiriiniin saplarindan seliiloz
lifleri ile ilgili bir ¢calisma yapilmamistir. J. compressus tiirii diinyada ve Tiirkiye’ de genis
yayilis alanina sahiptir ve 6nemli bir sulak alan bitkisidir. J. compressus tiiriiniin Tiirkiye’ deki
yayilis alan1 Sekil 1.’de verilmistir.
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Sekil 1. J. compressus tiiriiniin Tiirkiye’ deki yayilis alan1 (Bizim Bitkiler 2022; Ozbek,
2015).

Bu calismada J. compressus sap liflerinin fiziksel, kimyasal, termal ve yiizey ozellikleri
termogravimetrik analiz (TGA), Fourier transform kizilotesi (FT-IR) spektroskopisi, X-1sin1
kirinim analizi (XRD), SEM, elemental analiz ve cesitli karakterizasyon teknikleri ile
incelenmistir.

Materyal ve Yontem
Lif Kaynagi Olarak Kullanilan Bitki

J. compressus tiirii ¢ok y1llik boyu; 10-40 cm arasinda uzayabilen, govdesi hafif yassi, rizomlara
sahip, koyu mavi renkli, 10-60 aras1 ¢ok dallanmis ¢i¢eklenmeye sahip Mayis-Temmuz arasi
ciceklenme gosteren, 880-1550 metre yliksekliklerde yayilisi olan, nemli ¢ayirh alanlarda, gol
kenarlarinda, suyu ¢ekikmis alanlarda ve dere kenarlarinda yayilis gdsteren bir sulak alan
bitkisidir (Ozbek, 2015).

J. compressus tiirii Prof. Dr. Seher KARAMAN ve Harun METIN tarafindan Nigde: Camardi-
Pozanti yolu 9 km, dere kenari, 25.08.2021, 1344 m, H.Metin 1093 lokalitesinden toplanmis ve
teshisi yapilmistir. AKSU (Aksaray Universitesi Herbaryumu) da saklanmaktadir. Tiire ait
gorseller Sekil 2° de verilmistir.
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Sekil 2. J. compressus tiiriine ait gorsel

Dogadan toplanan J. compressus tiirii normal oda kosullarinda ii¢ giin kurutulmaya birakilmig
ve manuel olarak el ile lifleri ¢ikartilmistir. J. compressus tirtine ait sap lifleri Sekil 3° te
gosterilmistir.

Sekil 3. J. compressus tiiriine ait sap lifleri

Juncus compressus Sap liflerinin Seliiloz Oranin Belirlenmesi
J. compressus sap liflerindeki seliilloz orani tayini (Kurschner-Hoffer 1969)’ e gore yapilmistir.
Asit/Alkali Uygulamasi

Seliiloz ekstraksiyonu i¢in asit uygulamasi ve alkali uygulamasi en sik kullanilan yontemlerdir
(Sharma vd. 2017). Seyreltilmis asit yontemi, yiiksek hemiseliiloz geri kazanimi, enzim
kullaniminda azalma ve ekonomik olarak dost olmasi nedeniyle tam dlcekli tesislerde en yaygin
olarak kullanilan yontemlerden biridir (Lopez-Linares vd. 2020). Bunun yerine alkali
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uygulamasi, lignin-karbonhidrat baglarin1 pargalayarak ligninin lignoseliilozik malzemeden
uzaklagsmasini saglar (Carrere vd. 2016). Yontemlerin kombinasyonlarinin, 6rnegin asit
muamelesini takiben alkali muamelesi , termal asit/alkali 6n muamelesi, vb . gibi en yiiksek
verimi sagladig1 kabul edilir (Lépez-Linares vd. 2020). Bu c¢alismada J. compressus sap
liflerine asit muamelesini takiben alkali muamelesi uygulanmistir.

J. compressus sap liflerine 0.5 mol HCL asit uygulamas1 5 saat 100°C’de gergeklestirilmistir.
Asit uygulamasindan sonra drnekler pH nort olana kadar su ile yikanmigtir. Ardindan 1 molar
5 saat NaOH uygulamasi yapilarak alkali uygulamasindan sonra drnekler pH nort olana kadar
su ile yikanmistir.

Fourier doniigiimlii infrared spektrometre (FT-IR)

J. compressus sap liflerinden izole edilen seliilozun FT-IR spektrumlar1, 650-4000 cm™ frekans
araliginda Perkin-Elmer FT-IR Spektrometre (Universal Attenuated Total Reflectance) cihazi
kullanilarak ayr1 ayr1 kaydedilmistir.

Termogravimetrik analiz (TGA)

J. compressus sap liflerinden izole edilen seliilozun termal 6zellikleri, N2 atmosferi altinda ve
TGA / SDTA 851 Mettler Toledo cihazi kullanilarak 10°C/ dk’lik bir 1sitma hizinda
gerceklestirilecektir

X-wsimi karimimi (XRD) analizi

J. compressus sap liflerinden izole edilen selillozun XRD analizleri, GNR APD PRO 2000
cihazi kullanilarak CuKa radyasyonu ile yapilmistir. Kullanilan X-Igiminin dalga boyu 1.54059
A’ dir. Tarama araligi 20= 5-45° arasinda, 0.1 step size ve her ag1 degeri igin 3 saniye
integrasyon zamani kullanilarak 6l¢tim gerceklestirilmistir.

J. compressus sap liflerinden izole edilen seliilozun kristallik indeksi (CrI) degeri Segal yontemi
(Segal vd. 1959) kullanilarak asagidaki denkleme gére hesaplanmustir.

Crl = [(1200-Tam) / 1200] x 100

1200= 200 pikinin yiiksekligidir (1200, 20 = 22.2°)

Tam =200 ve 110 tepe arasindaki minimumdur (Iam, 20 = 16.2°)
Taramali elektron mikroskobu (SEM) analizi

J. compressus sap liflerinden izole edilen seliilozun yiizey morfolojileri farkli biiyiitme oranlari
kullanilarak Sputter Coater (Cressingto Auto 108) tarafindan altin / paladyum ile kaplanarak
Zeiss, Eco 40, Almanya marka cihaz ile ger¢eklestirilmistir (Candiotti vd. 2020).

Elemental analiz (EA)

J. compressus sap liflerinden izole edilen seliilozun yapisinda bulunan elementlerin %
igeriklerini belirlemek i¢in Thermo Flash 2000 cihazi kullanilmistir.
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Bulgular ve Tartisma

3.1. Seliiloz Orani

J. compressus sap liflerinin seliiloz oran1 % 43.51 olarak bulunmustur. J. compressus sap
liflerinin seliiloz oraninin alkali uygulamasi yapilan Juncus sp. ve diger farkli tiirdeki bitki
tiirleri ile benzerlik gosterdigi Tablo 1. incelendiginde goriilmektedir.

Tablo 1. Baz1 Alkali Uygulamasi Gérmiis Bitki Liflerine Ait Seliiloz Oranlar1

Bitki Tiirleri Seliiloz Oran 1 (%) Kaynaklar
43.51 Tespit
Juncus compressus sap
51.66 icekler 2019
Bugday sap1 (Cigekler )
44.93 (Naili vd. 2017)
Juncus sp.
. 52.03 (Tutus vd. 2021)
Kenevir sap1
17.64 (Vyas vd. 2021)

Juncus rigidus siirgiin

3.2. Fourier Doniisiimlii Infrared Spektrometre (FT-IR)

J. compressus saplarindan elde edilen seliiloz liflerinin F-TIR sonuglar1 Sekil 4’te verilmistir.

100 4
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85 1034
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Sekil 4. J. compressus saplarindan elde edilen seliiloz liflerinin F-TIR sonuglari

J. compressus sap lifleri icin 3347 cm™ titresimi seliilozun yapisinda bulunan glikoz
birimlerindeki O-H gerilmelerini temsil etmektedir (Li vd. 2014). 2923 ve 2848 cm™ bantlari
C-H ve CH; bulunan gerilim titresimlerini temsil etmektedir (Ganapathy vd. 2019). 1647 cm™
titresimi —OH grubunun adsorpsiyonunu varligina isaret etmektedir (Ganapathy vd. 2019).
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1432 cm™ —OH ve —CH diizlem i¢i biikiilme titresimlerini gdstermektedir (Zhu vd. 2016). 1159-
890 cm™ arasinda goriilen 1163, 1140,1063, 1034 ve 895 bantlar1 C-O, C-C, C-O-C gerilme ve
C-O-C gerilmelerini temsil etmektedir (Ceylan vd. 2020). 1620-1595 cm™ arasindaki
titresimler aromatik halkanin C-C gerilmesini temsil etmektedir. J. compressus sap seliilozlari
icin 1557 cm™ ve piki ¢ok az lignin kalintisina isaret edebilir. 895 cm™ band ise glikozidik
baga ait titresimden kaynaklanmaktadir (Kumar vd. 2012). Lignin ait oldugu pik ise net olarak
gozilkmemekle birlikte 1557 cm™ ve 1213 cm™ pikleri bir miktar lignin kalintisina isaret
etmektedir.

3.3. Termogravimetrik Analiz (TGA)

J. compressus sap seliilozunun termal bozunma davranisi, Sekil 5 'te gosterildigi gibi TG ve
DTG egrileri kullanilarak degerlendirilmistir.
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Sekil 5. J. compressus sap seliilozunun termal bozunma davranisi

J. compressus sap seliilozunun termal bozunma davranisi, Sekil 5 'te gosterildigi gibi TG ve
DTG egrileri kullanilarak degerlendirilmistir. J. compressus sap selillozunun termal
bozunmasinin {i¢c asamada gerceklestigi saptandi. Liften nemin kaybolmasi nedeniyle erken
bozulma 53.6°C' de fark edilmistir (Manimaran vd. 2016). ilk bozunmanin gériildiigii (30°C-
100°C) arasinda % 7.6 kiitle kayb1 kaydedildi. Ardindan yaklasik 240°C' e kadar bir termal
stabilite gézlenmistir. Tkinci ana bozunma, 240°C' den 400°C' ye dogru gelisti; buradaki kiitle
kayb1 hemiseliilozlarin termal bozunmasiyla baglantili olarak tespit edilmistir. 337.5°C'de
gozle goriillir bir tepe noktasi, selillozun bozunmasi nedeniyle biiyiik bir kiitle kaybina isaret
etmistir (Reddy vd. 2012). Son bozunma 500°C ila 650°C arasindaki nihai bdlge ise
komiirlesmis kalintinin bozunmasi sonucu ortaya ¢ikmistir. J. compressus sap seliilozunun
termal bozunma davranisi Juncus acutus ve Juncus effusus termal bozunmasi ile benzerlik
gostermektedir. J. acutus ve J. effusus 200°C’ ye kadar termal stabilite gostermistir (El Ghali
vd. 2012; Maache vd. 2017).
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3.4. X-1s1m1 Kirinimi (XRD) Analizi

J. compressus sap seliiloz liflerine ait XRD grafigi Sekil 6’ da verilmistir.
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Sekil 6. J. compressus sap seliiloz fiberi XRD grafigi

Sekil 6' da verilen J. compressus sap seliiloz lifleri i¢cin amorf ve seliiloz I bilesenlerini temsil
eden iki belirgin tepe gdzlemlenmistir. Ilk tepe, amorf bileseni temsil eden 110 diizlemine
karsilik gelen 20 = 16.2° araliginda goézlenir. 20 = 22.2° aralifindaki ikinci tepe, seliiloz I
bileseninin varligindan dolay1 200 diizlemine karsilik gelir (Vijay vd. 2022).

J. compressus sap liflerinin kristallik indeksi (Crl) % 27.2 olarak hesaplanmaistir. J. compressus
sap liflerinin kristallik indeksi J. effusus (Crl) % 33.4 ve Juncus rijidus % 58.7 kristallik
indekslerine gore diisiik ¢ikmistir (Maache vd. 2017; Singh vd. 2019).

3.5. Taramalr Elektron Mikroskobu (SEM) analizi

Sekil 7° de J. compressus sap liflerinin yiizey morfolojisini gosterilmektedir. Sekil 7a J.
compressus sap seliilozuna ait lif goriilmektedir ve ¢ap1 4.943 um olarak Sl¢iilmiistiir. Sekil 7b
lif yiizeyi gostermektedir ve lif yiizeyi piriizliidiir. Lif {izerinde kiigiik bosluklu hiicre yapilari
Sekil 7c ve 7d’ de gozlenmistir. Ayrica J. compressus sap seliiloz liflerinin ¢ok sayida yarik ve
oluk ile piiriizlii bir yiizey yapisina sahip oldugunu gostermektedir. J. compressus sap liflerinde
oldugu gibi lifin pul pul ve piiriizlii dis yapiya sahip olmasi ve bol miktarda mikrometre
boyutunda bosluklarin bulunmasi polimer kompozit iiretiminde liflerin matris ile baglanma
glictinil arttirdig1 bildirilmistir (Indran vd. 2014).
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Sekil 7. J. compressus sap liflerinin SEM goriintiileri

3.6. Elemental Analiz (EA)

J. compressus sap seliiloz fiberinin elemental analiz sonuglar1 Tablo 2° de verilmistir.
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Tablo 2. J. compressus Sap Seliiloz Liflerinde Bulunan Elementler

Element Adi: %N %C %H %0* %H/C %N/C

0.32 41.39 5.6 52.69 0.13 0.017

* Aradaki farktan hesaplanmugtir.

J. compressus sap liflerinin Elemantal Analiz (EA) sonuglarina gore izole edilen seliiloz
liflerinin icerisinde % 52.69 ile en fazla oksijen elementi ve sira ile % 41.39 karbon elementi,
% 5.6 hidrojen elementi, % 0.32 azot elementi bulundugu saptanmistir. Eser miktarda bulunan
azot elementlerinin varlig1 seliiloz lif igerisinde bir miktar lignin ve eser miktarda protein
kalintis1 olabilecegine isaret etmektedir. J. compressus sap liflerinin oksijen elementi oranin
yiiksek olma sebebi yiiksek ugucu madde veya lif biinyesinde fazla nem ihtiva etmesinden
kaynakl1 olabilecegi diistiniilmektedir. J. compressus sap liflerinin % H/C oraninin ve % N/C
oraninin alkali uygulamasi gérmiis talas seliiloz lifleri ile benzer oranlarda oldugu goriilmiistiir
ve diger ¢aligmalarla parallellik gostermektedir (Ceylan vd. 2020).

Sonug¢

Bu caligsmada J. compressus bitkisinden elde edilen yeni dogal bir lifin 6zellikleri incelenmistir.
Elde edilen sonuglar J. compressus sap liflerinin % 43.51 seliiloz oranina sahip oldugunu
gostermistir. F-TIR analizi asit/alkali uygulamasinin ardindan liflerin seliilozik 6zelliklere
sahip oldugunu gostererek lignin ve hemiseliilozlarin yapidan uzaklastigini dogrulamistir.
Termo gravimetrik (TGA) analiz sonucu J. compressus sap seliilozunun 240°C'ye kadar termal
olarak kararli oldugunu seliiloz lifleri bozunmasinin 337.5°C gerceklestigini gostermistir. J.
compressus sap liflerinin kristallik indeksi (Crl) 27.2 olarak hesaplanmistir ve yar1 kristal bir
yap1 oldugu goriilmiistiir. SEM ile yapilan morfoloji ¢aligmast J. compressus sap seliiloz
liflerinin ¢ok sayida yarik ve oluk ile piiriizli bir ylizey yapisina sahip oldugunu gostermis ve
polimer biyokompozitler i¢in matrislerin lif yiizeyine baglanmasinin miimkiin oldugu
belirlenmistir. Elemental analiz J. compressus sap seliillozunda en fazla % 52.69 ile oksijen
elementinin ardindan % 41.39 karbon elementinin varligini gostermis, % H/C oraninin ve %
N/C oraninin benzer ¢alismalardaki seliiloz lifleri ile yakin oranlarda oldugu goriilmiistiir. J.
compressus sap liflerinin fiziksel, morfolojik ve termal bozunma 6zelliklerinin J. effusus, J.
rijidus, Juncus sp. ve J. acutus ile benzer oldugu goriilmiistiir ve J. compressus sap liflerinin
de biyokompozitler i¢in alternatif malzeme olabilecegini bu ¢alisma agikca gostermistir.

Tesekkiir

Bu ¢alisma Aksaray Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii dgrencisi Harun METIN’in Doktora
Tezinin bir kismindan yararlanilarak hazirlanmastir.

Cikar Catismasi

Makalenin hicbir yazari i¢in bilinen ya da olas1 bir ¢ikar ¢atismasi yoktur.
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