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OZET: Bu ¢alismada polipropilen icerisine iki tipte diatomit ilave edilerek eriyik tifleme teknigine gére dokusuz yiizeyler aretilmistir.
Hem diatomitler hem de uretilen dokusuz yiizeyler cesitli kimyasal, mineralojik ve morfolojik analizlerin disinda yag ve su ile
islanabilirlik ve yag emicilik performanslari bakimindan degerlendirilmigtir. Diatomit igeren dokusuz yiizeylerde diatomit tipine bagh
olarak keten yagi emiciligi % 268-742, hidrolik yagi emiciligi % 409-734 ve dizel yagi emiciligi % 732-1101 gerilerken pas 6nleyici
yag emiciligi ise % 134 (RDEL1 diatomiti) ve % 245 (RDE2 diatomiti) oranlarinda iyilesmistir. Genel olarak diatomit ilavesi, ylksek
viskoziteli yaglarda emiciligi geriletirken, duslk viskoziteli yaglarda iyilestirmistir.

Anahtar Kelimeler: Diatomit, polipropilen, eriyik ifleme, dokusuz yiizey, i1slanabilirlik, yag emicilik.

INVESTIGATION OF OIL ABSORPTION PROPERTIES OF POLYPROPYLENE NONWOVENS
CONTAINING DIFFERENT TYPES OF DIATOMITE PRODUCED BY MELTBLOWN
TECHNIQUE

ABSTRACT: In this study, two types of diatomite were incorporated into polypropylene and nonwoven fabrics were produced by
meltblown technique. Apart from the various chemical, mineralogical and morphological analyses, both diatomites and the produced
nonwovens were evaluated in terms of water and oil wettability and oil absorption performance. Rust inhibitor oil absorption of the
diatomite containing nonwovens was improved by 134% (RDE1 diatomite) and 245% (RDE2 diatomite), while depending on the
diatomite type used linseed oil, hydraulic oil, and diesel oil absorption values were deteriorated by 268-742%, 409-734%, and 732-
1101%, respectively. Generally, diatomite addition worsened the oil absorption in high viscous oils and improved in low viscous oils.
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1. GIRIS

Son vyillarda, yag dokuntisi nedeni ile meydana gelen su
kirliligi, kentlesme ve sanayilesme sirecinin hizlanmasi ile
giderek ciddi bir hale gelmistir [1]. Yagh su; tekstil, celik,
aluminyum, gida, deri, gaz ve petrol Uretimi, petrokimya ve
nakliye gibi birgok sektérde ortak bir atik koludur. Amerika
Bilesik Devletleri ve Kanada’da kirli alanlari temizlemenin
maliyeti dokilen yagin tipine ve yerine baglh olarak litre basina
20 - 200 $ kadar olabilmektedir [2]. Dolayisiyla yag dokin-
tilerinin sosyal, ekonomik ve gevresel etkisini azaltmak icin
ucuz ve efektif yontemlerin gelistirilmesi gerekmektedir.

Su ana kadar yag dokintulerinin temizlenmesi icin yag siyirici,
yag dagiticl, yag jellestirici ajanlar ve yag emici malzemeler
kullanilmigtir. Yag emici malzemeler genellikle yag dokin-
tilerinin toplanmasi ve temizlenmesi icin en efektif yontem
olarak disiinilmektedir. Yag emici malzemeler dogal organik,
dogal inorganik, sentetik organik ve sentetik inorganik olmak
Uzere dort tipe ayrilabilmektedir. Dogal organik yag emici
malzemeler talas, pamuk lifi, kapok lifi, ipekotu, kenaf ve saman
gibi bir¢ok tarim driniing, dogal inorganik olanlar perlit, grafit,
vermikulit, zeolit, bentonit, silika ve diatomiti, sentetik organik
olanlar polipropilen, polietilen ve poliakrilati ve sentetik
inorganik olanlari ise aktif karbon, silika jel ve aktif aluminayi
kapsamaktadir [3]. Bu malzemeler arasinda diatomit geleneksel
yag emici malzemelere gbre dusuk maliyet, gozenekli yapi,
yiiksek emis kapasitesi, dusiik yogunluk ve zararsiz olma gibi
bazi avantajlara sahiptir ve dolayisiyla yag emici malzeme olarak
tercih edilebilir.

Diatomit ya da diatome toprak, kimyasal formlli silisyum
dioksit (SiOy) olan ve su yosunlari sinifindan tek hicreli
mikroskobik alglerin fosillesmis silisli kavkilarindan olusmus bir
cokeldir. Her biri essiz bir morfolojiye sahip olan 100.000
Uzerinde farkli tiriin oldugu bilinmektedir [4]. Diatomitlerin
caplari yaklagik 1 um ile birkag mm arasinda degismektedir. Su
diatomlar1 éldukleri zaman, “Diatome toprak™ olarak bilinen
malzemeleri olusturmak icin gol ve okyanus dibine batarak st
Uste yigilmaktadir [5]. Bu tortular ¢ikarilmakta ve yalitkan
malzeme, yapistirici, filtre ve hasere ilaci tastyicisi olarak
kullaniimaktadir [6,7]. Diatomitlerin ylksek gozenekliligi ve
distik yogunlugu endustriyel kullanimlar icin onu ideal
yapmaktadir; ancak, diatomitin potansiyel kullanimlarinin fark
edilenden daha fazla oldugu bilinmektedir. Yiksek su ve yag
emicilik kapasitesine sahip ve dogada bol ve ucuz olan diatomit,
yag dokintileri ile micadele icin kullaniimaktadir. Fakat suyu
seven (hidrofilik) ve yagl seven (oleofilik) yapisi nedeniyle
diatomit ylizeyinin 6nceden modifiye edilmesi gerekmektedir.
Organik ve inorganik malzemelerin hidrofobik yiizey
modifikasyonu, yag dékuntilerini kaldirmak igin absorbanlarin
sentezlenmesinde kullanilan efektif bir yol olarak bilinmektedir
[8-11]. ilgili calismalara dayanarak [12-18], diatomit ylzeyler
stiper hidrofobik yapilari olusturmak amaci ile sol-jel prosesi
ve/veya plazma prosesi araciligl ile florosilanlanmaktadir [19-
21]. Fakat bitin bu malzemeler ve modifikasyonlar ylksek
maliyet ve kompleks hazirlama islemlerinden dolayr pratik
uygulamalar icin yetersiz kalmaktadir.
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Diatomit simdiye kadar sadece takviye edici (glclendirici)
malzeme olarak poliolefin malzemelerin icerisine karistiriimistir
[22-37]. S6z konusu calismalarda sadece plaka formunda uretilen
kompozitlerin morfolojik ve mekanik 6zellikleri incelenmistir.
Literatiirde, diatomitin polipropilen icerisine idave edilerek
dokusuz yuzey seklinde Uretildigi ve diatomitin yag emicilik
Ozelliginin incelendigi tek bir calisma bulunmaktadir [38]. Aras-
tirma grubumuzun gergeklestirdigi bu calismada 6gitilmis ve
Ogutilmemis diatomitin yiizeyi 6nceden stearik asit ve florokar-
bon kullanilarak modifiye edilmis ve polipropilenle arasindaki
uyumu arttirmak icin maleik anhidrit asilanmis polipropilen,
uyumlastirict  olarak  kullanilmigtir.  Pahali  (islenmis) tip
diatomitin kullanildigl s6z konusu ¢alismada diatomite dgiitme
ve ylzey islemi uygulamaya ve uyumlastirici kullanimina gerek
olmadigi, ayrica diatomit ilavesinin yag emicilik degerlerini
kotulestirdigi, kullanilan yagin viskozitesi arttikga kotilesmenin
ilerledigi tespit edilmistir. Bu ¢alismanin dncekinden farki; ucuz
(islenmemis) ve pahali (islenmis) olan diatomit tiplerinin kulla-
nilmasi ve elde edilen yapilarin yag emicilik performanslarinin
incelenmesidir. Calismanin nihdi amaci ise; yag emici dokusuz
yuzeylerin ucuz yolla uretilmeye calisiimasidir.

2. MATERYAL VE METOD
2.1. Materyal

Polipropilen (PP, homopolimer, MFl, 16 kg, 230°c: 1200 g/10 dk)
LG Chem’den (Giney Kore) temin edilmistir. Calisma
kapsaminda Aydin Mikronize Madencilik’ten ham tip (0.17
Avro/kg) ve imerys’ten flaks kalsine tip (Celite 281, 4 avro/kg)
diatomit temin edilmis ve sirasiyla RDE1 ve RDE2 notasyonuyla
kodlanmistir. Polimerik kompozitlerin Uretiminde antioksidan
olarak kullanilan Irganox®1010, Ciba Speciality Chemicals’tan
ve dis kayganlastirici olarak kullanilan Dynamar™ FX9613,
3M’den temin edilmistir. Temas acisi ve yag emicilik
analizlerinde kullanilan keten yagi (yogunluk: 0.927 — 0.933
glcm?®, asidite indeksi: 0.25-0.50 (oleik asit olarak), iyot indeksi:
160-180, sabunlasma indeksi: 180-195, kinematik viskozitesi: 35
¢St (40°C) [39]) Garanti Beziryag! San. ve Tic. A.S.’den, pas
Onleyici yag (Hangs. Rust Coat 10, kinematik viskozite: 3 cSt
(40°C)), Hangsterfer’s’den, hidrolik yag (Castrol Hyspin AWH
M68, kinematik viskozite: 68 cSt (40°C)), Castrol’den ve dizel
yagl (Opet Fulmaster SHPD 15W-40, kinematik viskozite: 115
¢St (40°C)), Opet A.S.’den temin edilmistir.

2.2. Polipropilen/Diatomit Kompozit Uretimi

Polimer kompozitlerin Uretiminde dolgu malzemesinin maksi-
mum ylkleme oranini tespit edebilmek icin cesitli oranlarda
dolgu malzemesi ihtiva eden (%3, %5, %10, %20 ve % 30)
polipropilen/diatomit kompozitler hazirlanmistir. Yapilan dene-
meler sonucunda maksimum yulkleme orani %10 olarak tespit
edilmistir. Bu yukleme oraninin tzerine ¢ikildiginda elde edilen
polipropilen/diatomit granullerinin eriyik Ufleme teknigi ile
dokusuz yuzey dUretiminde sorunlara yol agtigi saptanmistir.
Yardimci malzemelerin kullanim miktarlari (150 ppm Irganox®
1010, 100 ppm Dynamar™ FX9613) dretici firmalarin onerisi
dogrultusunda olmustur.

Tekstil ve Miihendis
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Kompozit tretimi, 16 mm ¢aph, L/D orani 40 olan Giilnar marka
es yonli donen cift vidah ekstriider kullanarak gerceklestiril-
mistir. Uretim o6ncesi polipropilen ve diatomit numuneleri
80°C’de 24 saat slresince kurutulmus ve ardindan karisim,
ekstriidere sicak bir sekilde beslenmistir. Uygun sicakliklar
(strastyla 20°C, 120°C, 130°C, 140°C, 140°C, 140°C) ve Uretim
hizi (1.5 kg/h) ayarlanarak 300 rpm devir 2 Nm tork degerinde
kompozit uretimi gergeklestirilmis ve makarnalar sogutma
banyosundan gecirildikten sonra kesiciden gecirilerek cips
seklinde malzeme elde edilmistir.

2.3. Polipropilen/Diatomit Dokusuz Yiizey Uretimi

Dokusuz yuzeyler eriyik Ufleme teknigiyle dretilmistir. Diatomit
icermeyen ve iceren polipropilen dokusuz yiizeyler, Biax-
Fiberfilm Meltblown System cihazinda Tablo 1’de verilen
sartlarda Gretilmistir. Onceki calismamiza istinaden diatomit
miktari %2 olacak sekilde ayarlanmis ve 100 g/m® gramajda
calisiimigtir [38].

Tablo 1. Dokusuz yiizey lretim parametreleri.

Parametre Deger
Ekstruder 1. Bolge Sicakhig (°C) 300
Ekstrider 1. Bélge Sicakligl (°C) 350
Ekstruder 1. Bolge Sicakhig (°C) 400
Diize Sicakligl (°C) 353
Hava Sicakligi (°C) 370
Diize Delik Capi (ing) 0.015
Diize-Toplayici Mesafesi (cm) 50
Hava Basinci (PSI) 9.5
Ekstriider Hizi (%) 30
Toplayici Davul Hizi (m/min) 54

2.4. Karakterizasyon ve Degerlendirme Yontemleri
2.4.1. XRF ve XRD Analizi

Diatomit numunelerinin elementel analizleri Panalytical-Axios
Advanced dalga boyu dagilimli X-isini floresans spektrometresi
kullanilarak gergeklestirilmistir.

Diatomit numunelerinin kimyasal yapisi Bruker AXS Advance
D8 difraktometresi (Cu Ka radyasyonu, A = 1.5406A, jenerator
voltaji = 40 kV, akim = 30 pA) ile analiz edilmistir. Numuneler
20 = 1°- 60° araliginda 1°/dk oraninda taranmistir.

2.4.2. SEM Analizi

Numuneler énceden altin (Au) ile kaplanarak LEO 440 marka
saha emisyon elektron mikroskobu kullanilarak 10 keV
hizlandirma voltajinda yiizeyler incelenmistir.

2.4.3. Tanecik Boyut Analizi

Diatomit numunlerinin tanecik boyut ve tanecik boyut dagihimi
analizi 1slak dispersiyonda Mastersizer 2000 lazer difraksiyon
tanecik boyut analizorii ile gerceklestirilmistir. 200 mg numune
ile 2 s araliklarla 3 defa dlgtim yapilmig ve ortalamasi alinmistir.
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2.4.4. BET Analizi

Diatomit numunelerinin spesifik ylzey alani, Micromeritics
Gemini VII 2390 cihazinda, Brunauer, Emmett ve Teller (BET)
gaz adsorbsiyon metodu kullanilarak belirlenmistir. Olgiim 5
farkh noktadan yaptlmistir. Numuneler 6lgimden énce 150°C’de
24 saat stresince kondisyonlanmis ve ardindan 200°C’de 5 saat
stiresince vakum altinda degaze edilmistir.

2.4.5. Temas Agisi Analizi

Yiizeyi modifiye edilmis diatomitlerin hidrofilik/hidrofobik ve
oleofilik/oleofobik karakterini belirlemek icin temas agcisi
Olclimleri Theta Lite Optical Goniometer cihazinda gerceklesti-
rilmistir. Numuneler 6l¢imden 6nce vakumlu etiivde gece
boyunca 80°C’de kurutulmustur. Toz halinde bulunan diatomit
numunelerini yuzey haline getirmek icin hidrolik pellet presi
kullanilmigtir. Temas agcilari sirasiyla hidrofobluk ve oleofo-
bikligi degerlendirmek i¢in 3 pl saf su ve keten yagi damlalari ile
duragan damla metodu kullanarak élgiilmustir.

2.4.6. MFI Analizi

Kullanilan polimer matrisin eriyik akis indeksi, malzemenin
islenebilirligi ve diatomit taneciklerinin polimer matris icerisinde
homojen dagilimi icin énem arz etmektedir. 230 °C’ye isitilan
MFI cihazinin 2 mm capindaki kapilarina numune konulmus ve
lzerine 2.16 kg agirhk yerlestirilmistir [40]. 3 tekrarli yapilan
deneylerde MFI degeri g/10 dk olarak hesaplanmistir. Bu deger,
eriyik akis indeksi olarak gecmektedir. Bu degerin yiiksek olmasi
malzemenin dlsuk viskoziteli, disik olmasi ise yiksek
viskoziteli oldugunu gostermektedir.

2.4.7. DSC Analizi

Perkin Elmer PYRIS Diamond™ diferansiyel taramah kalori-
metre termal analiz icin kullantimistir. Isi taramalari 20 — 200 °C
arasindaki sicaklikta 10 °C/dk olacak sekilde azot altinda
Olcllmustir. Analiz icin ilk 1s1 taramalari  kullaniimistir.
Orneklerin kristalinitesi asagidaki formiil(1) ile belirlenmistir:

xC = (4H; / AHL) x 100 1)
Burada yc kristalinite derecesini, AH; erime entalpisini ve AHL
denge erime sicakligindaki tamamen kristalin malzemenin erime
entalpisini belirtir. PP icin 4H =207 J/g’dir [41].

2.4.8. GoOzenek Boyutu Analizi

Dokusuz yizeylerin gbzenek boyutlari CFP-1005AQC kapilar
akis porometresi kullanilarak ASTM F316-03’e gore tespit
edilmistir [42]. Sivi olarak yiizey gerilimi 20.1 din/cm olan
Silwick (PMI) kullanilmigtir.  Numune, daldirma sivisina
daldirilarak atmosfer basincinin 80 kPa asagisina indirilmis ve
numunede hi¢ hava boslugu kalmayacak sekilde havasi
alinmistir. Olgim capt 20 mm olup numuneden kuru hava
gecirilmis ve gaz basinci kademeli olarak arttirilarak her bir
noktada gaz akis hizi 6gulmistir. Ortalama g6zenek capi
asagidaki formile (2) gore hesaplanmistir.

dso =Cxr/Psy (2

Tekstil ve Miihendis
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Formilde Ps, (PSI) basinci, sivi akis hizi % 50 olan basing; dsp,
ortalama akis gbézenek boyutu (um); r, deney sivisinin yiizey
gerilimi (20.1 din/cm) ve C, 0.451 (um-cm-PSl/din) olup sabittir.
Olcuimler 3 tekrarh yapilmis ve ortalamasi alinmistir. Minimum
(d1o) ve maksimum (dg;) akis gdzenek boyutlari ayni formile
gore hesaplanmistir [43].

2.4.9. Bos Alan Analizi

Dokusuz yiizeylerin bos alani, Leica DFC450 optik mikrosko-
buyla elde edilen 5 biyutmeli imajlarin Image Proplus 6.0
programiyla islenmesi sonucunda elde edilmistir. Bu ydntem;
Isigin numuneye carptiriimasi ve bosluklu kisimlarda gérulen
goblgeler ve bu gdblgelerin miktarinin hesaplanmasi esasina
dayanmaktadir [44]. Deneylerde 3 6l¢cim yapilmis ve ortalamasi
alinmistir,

2.4.10. Yag Emicilik Analizi

Numuneler 6lcimden 6nce etiivde 24 saat slresince 80°C’de
kurutulmustur. Diatomit ve dokusuz yuzeylerin yag emicilik
kapasiteleri sirasiyla ASTM D1483’e gore belirlenmistir [45].
Dokusuz yizeylerde ek olarak koruyucu yag, hidrolik yagi ve
dizel yagi kullanilmigtir. Deneylerde 3 &l¢imiin ortalamasi
verilmistir.

3. BULGULAR VE TARTISMA
3.1. Diatomit Bulgulari

3.1.1. Minerolojik ve Kimyasal Analiz Bulgulari

RDE1 (Aydin diatomiti) ve RDE2 (Imerys diatomiti) numune-
lerinin XRD spektrumlari Sekil 1’de verilmistir. Ucuz olan
RDE1 diatomitinin hemen hemen hi¢ pik vermedigi i¢in amorf
halde bulundugu sdylenebilir. Pahali olan RDE2 diatomitinin ise
20 = 21.8°’de keskin bir pik verdigi goriilmektedir. Bu durum,
sfz konusu diatomitin yuksek sicaklik flaks kalsinasyon
isleminden gegctigine ve amorf haldeki diatomitin kristabolit
kristalin formuna donustiigune isaret etmektedir [46,47].

Sekil 1. Diatomitlere ait XRD difraktogramlari. (RDE1: Aydin diatomiti,
RDE2: imerys diatomiti).

Journal of Textiles and Engineer

XRF analiziyle her iki diatomitte bulunan bilesiklerin isimleri ve
miktarlari Tablo 2’de verilmistir. Aydin (RDE1) ve Imerys
(RDE2) diatomitinde ana bilesenin silisyum dioksit (SiO,) ol-
dugu ve sirasiyla %84.41 ve %89.70 oranlarinda SiO, igerdikleri
tespit edilmistir. Aydin diatomitinde sirasiyla SrO, CaO, SOs,
Al,O;, Fe,0; ve MgO miktari fazla iken imerys diatomitinde
basta CaO olmak tizere Na,O miktar ylksek ¢ikmistir.

Tablo 2. Diatomitlerin icerdigi bilesikler ve % degerleri (RDEL: Aydin
diatomiti, RDE2: imerys diatomiti).
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Bilesik Adi RDEL1 (%) RDE2 (%)
Si0, 84.41 89.70
Sro 46 0.11
Cao 2.19 7.29
SO, 2.74 0.02
Al,O; 1.92 0.78
Fe,05 1.14 0.30
MgO 114 0.23
K,0 0.35 0.12
TiO, 0.09 0.058
cl 0.04 0.024
Na,O 0.376 1.01
P,Os 0.02 0.04

3.1.2. Morfoloji, Parcacik Boyutu ve Yiizey Alani Bulgulari

Diatomitlerin yuzey morfolojisini karakterize etmek i¢in SEM
analizi yapilmigtir (Sekil 2). SEM imajlarina gdre ucuz olan
RDE1 numunesinde gozenek gozlenmezken pahali olan RDE2
numunesinin kendine has gdzenekli bir yapiya sahip oldugu
gortlmastar.

Diatomit numunelerinin parcacik boyutu, BET yuzey alani ve
gozenek hacmi degerleri Tablo 3’te verilmistir. Pargacik
boyutunda minimum (dyo: parcaciklarin agirlikga %210’unun
boyutu), ortalama (ds: parcaciklarin agirlik¢a %50’sinin boyutu)
ve maksimum (dgo: parcaciklarin agirhkca %90’Inin boyutu)
pargacik boyutu verileri kullanilmaktadir. Diatomitler karsilas-
tirlldiginda RDE1 numunesinin minimum degeri daha disuk
cikarken, ortalama degeri biraz yiiksek ve maksimum degeri ise
cok yuksek cikmistir.

RDE1 ve RDE2 numunelerinin BET ylizey alani sirasiyla 6.48
m?/g ve 0.22 m?g, gdzenek hacimleri ise 0.081934 cm®(g ve
0.003338 cm®/g olarak bulunmustur. Morfoloji analizi dikkate
alindiginda pahali olan RDE2 kodlu numunenin gdzenekli yapisi
sayesinde daha yuksek bir yilizey alanina ve gdzenek hacmine
sahip olmasi beklenmektedir. Ancak literatiirde belirtildigi gibi,
1600°C’ye kadar yiksek sicaklikta gergeklestirilen kalsinasyon
esnasinda diatomit kabuklarinin yuzeyinde Si-O-Si koprileri
olusmaktadir. Bu durum ise go6zeneklerin kapanmasina yol
acmaktadir [47-49]. RDE2 numunesi, diatomitin flaks kalsine
cesidi oldugu icin yuzeyi Uzerinde tikanan gozenekler BET N,
adsorpsiyon metodu tarafindan belirlenememis ve dolayisiyla
¢ok disik yizey alani ve ¢ok duslik gdzenek hacim degerleri
kaydedilmistir.
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Sekil 2. Diatomit numunelerinin SEM géruntuleri (RDEL: Aydin diatomiti, RDE2: Imerys diatomiti)

Tablo 3. Diatomit numunelerinin pargacik boyutu, yizey alani ve gézenek hacmi degerleri (RDEL: Aydin diatomiti, RDE2: imerys diatomiti, d,
dsp Ve dgo Sirastyla minimum, ortalama ve maksimum pargacik boyutu).

Parametre RDE1 RDE?2
dig 4.60 8.53
Parcacik Boyutu (um) dso 23.00 20.26
doo 87.50 37.54
BET Yiizey Alani (m%g) 6.48 0.22
Gozenek Hacmi (cm®/g) 0.081934 0.003338

3.1.3. Islanabilirlik ve Yag Emicilik Bulgulari

Islanabilirlik, temas agisi dlcuimleriyle kolayca gosterilebilmek-
tedir. Ktk temas aglisi degerleri (< 90°) yuksek islanabilirlik ile
iliskiliyken yiiksek temas acisi degerleri (> 90°) dustk 1slanabi-
lirlik ile iligkilidir. Diatomit numunelerinin su ve yaga Karsl
ilgisini 6lgmek igin su ve keten yagl damlatilarak o6l¢timler
yapilmigtir. Ham diatomitlerin (RDE1 ve RDEZ2) (izerine saf su
veya keten yagl damlatildiginda hizli bir sekilde emilimin
gerceklestigi ve temas agisinin tespit edilemedigi gorilmustar.
Buna gore her iki diatomit tipi hem hidrofilik hem de oleofiliktir.
Diatomit numuneler % 114 + 0 (RDE1) ve % 160 + 3 (RDE2)
keten yagi emicilik degerleri gostermistir.

3.2. Polipropilen/Diatomit Dokusuz Yiizey Bulgulari

Eriyik Ufleme teknigine gore Uretilmis polipropilen/diatomit
dokusuz ytizeylerin analizlerine baglamadan 6nce dokusuz yiizey
uretiminde yasanan bir durumdan bahsetmek yerinde olacaktir.
Diatomit tipinden bagimsiz olarak diatomit miktari %2’den fazla
oldugunda eriyik ufleme makinesinde yiksek tork degerleri
goriilmis ve rijit yapilar elde edilmistir. Ayrica, diatomit miktar
arttirildiginda diatomit, spinneret dizelerinden kum taneleri
seklinde ¢ikarak ayri bir faz seklinde dokusuz ylzey Uzerinde
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birikmistir. Rijit yapinin sebebi; diatomitin 5-6 Mohs sertligine
sahip bir malzeme olmasi ve lifin dis ylizeyinde birikmis olma-
sidir. Bu durumun polipropilenle diatomitin birbiriyle uyumsuz
olmasindan ve cok ince lifsi yapilar elde etmek icin eriyik tfleme
tekniginde yiksek sicaklikta hava dflemesinden kaynakladigi
disunllmektedir. Bu nedenlerden &tiirti calismamizda sadece %2
diatomit igeren yapilar Uretilebilmistir.

3.2.1. Eriyik Akigi ve Termal Analiz Bulgulari

Eriyik akis indeksi degeri malzemenin islenebilirligi agisindan
Onem arz etmektedir. Kullanilan dolgu malzemesinden bagimsiz
olarak polipropilenin  MFI degerinin kismen distligy, yani
malzemenin daha kivamli bir hale geldigi gérilmektedir. Ancak
sOzkonusu azalma, proses edilebilirlik agisindan sorun teskil
etmemektedir.

Uretilen dokusuz yiizeylerin DSC verileri Tablo 4’te gésteril-
mistir. Diatomit ilavesinin erime (T,,), kristallenme (T;) sicak-
liklari ve kristalinite derecesini pek etkilemedigi tespit edilmistir.
Diatomit ilavesinden bagimsiz olarak % kristalinite degerlerinin
cok disiik ¢cikmasinin sebebi; retimin sicak iflemeyle yapilmasi
nedeniyle polipropilenin kristallenmek i¢in uygun ortam
bulunmamasidir.
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Tablo 4. Polipropilen/diatomit (98/2) dokusuz yiizeylerin MFI ve DSC analizi bulgulari. (PP: Polipropilen, RDE1: Aydin diatomiti, RDE2: imerys

diatomiti)
Parametre PP PP/RDE1 PP/RDE2
MFI Degeri (9/10 dk) 1198 1052 1121
Tu(°C) 162.8 161.0 161.5
T.(°C) 120.0 119.4 1184
Kristalinite (%) 5.2 53 4.6

3.2.2. Morfoloji Bulgulari

Polipropilen/diatomit (98/2 w/w) dokusuz ylzeylerin SEM
imajlar1 Sekil 3’te gosterilmistir. Diatomit tipinden bagimsiz
olarak tanecik boyutlarinin birka¢c yiuz nanometre oldugu
g6zlenmistir. Bunun disinda polipropilen igerisine diatomit
(RDE1 veya RDEZ2) ilavesiyle lif ¢apinin arttigi gorilmektedir
(saf PP dokusuz yiizey: 1 - 17 um, diatomit iceren PP dokusuz
yuzey: 1 - 25 um (RDEL1), 1- 32 um (RDEZ2)). Bu konu gdzenek
boyutu ve bos alan analizinde tartigiimistir.

3.2.3. GOzenek Boyutu ve Bog Alan Bulgulari

Uretilen dokusuz yiizeylerin minimum (dy), ortalama (dsp),
maksimum (dg7) gézenek boyutlari (¢cap1) ve % bosluk degerleri
Tablo 5’te verilmistir. Saf PP’nin gdzenek boyutlar su sekilde
cikmistir: 13 + 4 um (dyg), 23 = 4 um (dsg) ve 44 £ 4 pm (dg7).
Aydin (RDE1) ve imerys (RDE2) diatomitini iceren kompozit

dokusuz ylzeylerin minimum, ortalama ve maksimum gdzenek
boyutlari daha blyuk ¢ikmistir. Literaturde lif capiyla gozenek
capinin (boyutu) yakindan aldkal oldugu bilinmektedir [50,51].
Lif capi arttikca lifler arasi bosluklar artmakta ve bu durum
dogrudan g6zenek boyutunu arttirmaktadir. Bos alan analizi, bu
verileri desteklemektedir. Optik mikroskop imajlari (sol) ve bos
alan hesabinda kullanilan Image Proplus imajlari (sag) Sekil 4’te
gosterilmigtir. Saf PP dokusuz yuzey % 1.2 £ 0.3 bos alan
gosterirken, Aydin diatomitini (RDEL) igeren yapilar % 39.7
3.2, Imerys diatomitini (RDE2) iceren yapilar ise % 46.7 + 2.5
bos alan gostermistir. Buna gore diatomit ilavesi, lifler aras
bosluklari ¢ok arttirmistir. Bos alan hesaplamalari imajlarin
zeminden gelen 1sik miktarina gore yapilmaktadir. Beklenilecegi
Uzere kalin lifler daha az orticulige sahip oldugu icin zemin
rengi daha acik ¢ikmis ve sonugta daha fazla bos alan ortaya
cikmistir. Gozenek boyutu ve bos alan analizi beraber
degerlendirildiginde polipropilene diatomit ilavesinin daha kalin
liflere neden oldugu ortaya ¢ikmaktadir.

Tablo 5. Polipropilen/diatomit (98/2) dokusuz yiizeylerin gozenek boyutu ve % bos alan degerleri (PP: Polipropilen, RDE1: Aydin diatomiti, RDE2:
Imerys diatomiti, d, dsg Ve dg7 sirasiyla minimum, ortalama ve maksimum gézenek boyutu).

Parametre PP PP/RDE1 PP/RDE2
dig 13+4 22+9 31+6
Goézenek Boyutu (um) dso 23+4 65+9 73+6
do7 44 +4 112+9 155+6

Bosluk (%0) 1.2+03 39.7+3.2 46.7%25

PP/RDE2

Sekil 3. Polipropilen ve polipropilen/diatomit (98/2 w/w) dokusuz yiizeylerin SEM imajlari (PP: Polipropilen, RDE1: Aydin diatomit, RDE2:

Imerys diatomiti).
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Sekil 4. Polipropilen ve polipropilen/diatomit (98/2 w/w) dokusuz ylzeylerin optik (sol) ve Image Proplus (sag) imajlari (PP: Polipropilen, RDEL:

Aydin diatomiti, RDE2: imerys diatomiti).

3.2.4. Islanabilirlik Bulgulari

Polipropilen/diatomit (98/2 w/w) dokusuz yuzeylerin 1slanabi-
lirlik 6zeliklerini incelemek igin su ile temas agilari yapilabilmis,
ancak yuzeye deger degmez yayildigl icin yag ile olan temas
acilan gerceklestirilememistir. Bu durum, PP’nin oleofilik bir
karakterde olmasindan kaynaklanmaktadir. Buna gore saf PP ve
diatomit iceren PP dokusuz yiizeylerin yag temas acilari “0”
kabul edilmekte ve yag ile i1slanabilirligin ¢ok iyi oldugu ortaya
ctkmaktadir. Saf PP’nin saf su ile temas agisi 118 * 5° ¢ikarken
Aydin diatomiti (RDE1) ilave edildiginde bu deger 126 + 3°,
Imerys diatomiti (RDE2) ilave edildiginde ise 128 + 4° arasinda
¢cikmigtir. Daha ylksek temas agisi degerleri elde edildigi igin
diatomit ilave edilmis olmasi, yapiyl daha hidrofobik bir hale
getirmistir.

3.2.5 Yag Emicilik Bulgulari

Polipropilen/diatomit  (98/2 wi/w) dokusuz yizeylerin yag
emicilik Ozeligini incelemek igin en basta keten yagi kulla-
nilmigtir. Keten yagi endustriyel yag sizinti ve doékintulerinde
karsilasilan bir yag olmamasina ragmen standarda uygun test
yapmak amaciyla segilmis bir yag cesididir [45]. Dokusuz yiu-
zeylerin gercek kosullardaki yag emicilik davranigini gozlemle-
mek icin ayrica 3 farkl sentetik esash yag (pas onleyici yag, hid-
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rolik yagi ve dizel yagi) ile yag emicilik testleri gerceklestirilmis
ve tim sonuglar Sekil 5’te gdsterilmistir.

Saf PP’nin keten yagi emiciligi % 2200 * 88 ¢ikmistir. Diatomit
iceren dokusuz yizeylerde bu degerler Aydin diatomiti icin
(RDE1) % 1458 * 63’e, Imerys diatomiti (RDE2) igin ise %
1932 + 23’e gerilemigtir. Buna gore diatomit tipinden bagimsiz
olarak diatomit ilavesi keten yagi emicilik degerlerini dsir-
mustdr.

Saf PP’nin pas oOnleyici yag emiciligi % 1184 + 105 cikarken,
PP’ye diatomit ilave edildiginde bu degerler % 1318 + 62 (RDE1)
ve % 1429 + 84’e (RDEZ2) yiikselmistir. Bir baska deyisle diatomit
ilavesi dokusuz yuzeylerin pas onleyici yag emiciligini % 134
(RDEZL) ve % 245 (RDEZ2) oraninda iyilestirmistir.

Saf PP dokusuz yiizeyin hidrolik yag emicilik degeri % 2566 +
167 olarak tespit edilmistir. PP’ye diatomit ilavesi dokusuz
yuzeylerin hidrolik yag emicilik degerlerinin dustik ¢ikmasina
RDEL: % 1832 + 98, RDE2: % 2157 + 57) neden olmustur.

Saf PP, % 2921 + 86 dizel yag! emiciligi gosterirken bu deger
RDEL1 ilave edildiginde % 1820 + 22’ye, RDE2 eklendiginde ise
% 2189 + 74’e gerilemistir.
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Yag emicilik degerleri yakindan incelendiginde, diatomit iceren
dokusuz yiizeylerin pas onleyici yag emicilik degerleri artarken
keten, hidrolik ve dizel yag emicilik degerlerinin azaldig
gozlenmistir. Bir diger husus; Imerys diatomitini iceren dokusuz
yuzeylerin yag emiciliginin Aydin diatomitini icerenlere nazaran
biraz daha iyi ¢cikmis olmasidir. imerys diatomitinin safliginin ve
yag emiciliginin Aydin diatomitine gére daha ylksek oldugu ve
diatomitin genelde lif yUlzeyinde biriktigi g6z 0Onunde
bulunduruldugunda Imerys diatomitini igeren yiizeylerin yag
emiciliginin Aydin diatomiti iceren ylzeylere gore daha yuksek
¢ikmasi makuldir.

Saf PP ve diatomit iceren dokusuz yulzeyler arasindaki yag
emicilik farkinin keten yagi < hidrolik yag < dizel yagi seklinde
oldugu tespit edilmistir. Bu durum, kullanilan yaglarin
viskoziteleri ile aciklanabilmektedir. Testlerde kullanilan yagin
kinematik viskozitesi dusiik oldugunda (pas Onleyici yag: 3 cSt
(40°C)) diatomit ilavesi dokusuz yiizeyin yag emiciligini
iyilestirmistir. Kullanilan yagin kinematik viskozitesi yiiksek
oldugunda ise (keten yagi: 35 ¢St (40°C), hidrolik yag: 68 cSt
(40°C), dizel yagi: 115 cSt (40°C)) diatomit igeren numunelerin
yag emicilik degerleri gerilemigstir. Ayrica yagin kinematik
viskozitesi arttikca saf PP ile PP/diatomit dokusuz yizeylerin
yag emicilik degerleri arasindaki farkin gittikce arttigi tespit
edilmistir. Burada belirtilmesi gereken bir baska husus; saf
PP’nin yag emicilik degerinin de kullanilan yagin viskozitesine
gore cok farkli ¢cikmig olmasidir. Kinematik viskozite degeri pas
onleyici yag < keten yagl < hidrolik yag < dizel yagl seklinde
artarken saf PP’nin yag emicilik degeri de ayni sirayla (% 1184 +
105 < % 2200 + 88 < % 2566 + 167 < % 2921 + 86) artis
goOstermistir. Buna gore saf PP’nin yuksek viskoziteli yaglari
daha fazla absorpladigi ortaya ¢ikmaktadir.

Diatomit iceren dokusuz yiizeylerde yag emicilik degerleri
kullanilan yagin viskozitesine gore ¢ok farkli ¢ikmistir. Disiik
viskoziteli yag kullanildiginda diatomit iceren dokusuz
yuzeylerin daha ylksek yag emicilik gostermesi, diatomitlerin
gOzenekleriyle aldkal olabilir. Daha 6nceden belirtildigi Uzere
diatomit parcaciklari dokusuz yuzeyi olusturan liflerin dig
yiizeyinde birikmektedir. Morfoloji analizine gore diatomit,
dokusuz yuzey Uretimi esnasinda parcalanarak gdzenekli yapisini
kaybetmistir. Burada dikkat edilmesi gereken husus; SEM
analizinde sadece mikro gdzeneklere iliskin hiukim verilmesini
saglamasidir. Ancak bilindigi Uzere diatomitler mikronalti
mertebede de gozeneklere sahiptir ve diatomit parcaciklarinin
dokusuz yiizey icerisinde bu mikronalti gbdzenek yapisini
korudugu dustinilmektedir. ilaveten, diatomit iceren dokusuz
yuzeylerin daha yiiksek yag emicilik degerlerinde bu mikronalti
gozenek yapisinin Kkatkisi oldugu duistinilmektedir. Diatomit
iceren dokusuz yizeylerin yag emiciliginin diatomitlerin tek
basina olan yag emiciliginden cok daha yuksek ¢ikmasi (pas
Onleyici yag: % 76 + 4 (RDEL), % 105 + 4 (RDE2)), diatomit ve
polipropilenin dokusuz yizey formunda dlsuk viskoziteli
yaglarda sinerjetik bir etki gostermesiyle agiklanabilir.

Yuksek viskoziteli yag kullanildiginda diatomit iceren numune-
lerdeki yag emiciligin dusiik ¢cikmasi iki sekilde aciklanabilmek-
tedir. Bunlardan biri, yagin dokusuz yiizeyi olusturan liflerin dis
yuzeyinde biriken diatomitin gozeneklerine giremeyecek kadar
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viskoz olmasidir. Digeri ise diatomit igeren numunelerin gdzenek
boyutu ve bosluk alan analizi sonuglarina gére daha kalin ve bu
nedenle daha disik bir yizey alanina sahip olmasidir. Yizey
alani disik olan malzemelerin yag emiciligi viskoz yag
kullanildiginda diisiik olmaktadir. Bu iki sebepten 6turli diatomit
iceren numunelerin yuksek viskoziteli yag kullanildiginda yag

emiciligi distk ¢ikmistir.
% Keten Yadi
PPIRDE1 H Pas Onleyici Yag
PP/RDE2 b
PP — |
PPIRDE1 = Hidrolik Yag:
PPIRDE2 H
PP —F
PP/RDE )* Dizel Yagi
PPIRDE2 =

PP =
PP/RDE1 |_.
PPIRDEZ | h

PP =

—— 77—
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Yag Emicilik [%]

Sekil 5. Polipropilen ve polipropilen/diatomit (98/2 w/w) dokusuz
yuzeylerin yag emicilik grafigi (PP: Polipropilen, RDE1: Aydin
diatomiti, RDE2: imerys diatomiti)

4. SONUCLAR

Ham diatomitlere uygulanan analizler neticesinde Aydin diato-
mitinin amorf, imerys diatomitinin ise kristalin silika icerdigi
tespit edilmistir. Imerys diatomitinin kristalin formda olmasi,
yiksek sicaklikta flaks kalsinasyon isleminden kaynaklanmak-
tadir.

Polipropilen icerisine %2 diatomit eklenmesi, proses edile-
bilirligi ve termal Ozellikleri etkilememistir. Diatomit miktar
%2’den fazla oldugunda eriyik tfleme makinesinde yuksek tork
degerleri gorulmis ve rijit yapilar elde edilmistir. Diatomit
ilavesi, liflerin kalinlasmasina ve dokusuz yuzeylerin daha bos-
luklu olmasina neden olmustur. Diatomit iceren yapilar daha
hidrofobik ¢ikmistir.

Diatomitin polipropilen ile olan uyumsuzlugundan dolay: lif
yuzeyinde birikmis olmasi, dusik viskoziteli yaglarda yag
emicilik acisindan iyilesme, yiksek viskoziteli yaglarda ise
kotilesme olarak kendini gostermistir.

Literatiirde endustriyel uygulamalar icin mutlaka flaks kalsine
diatomit kullaniimasi gerektigi belirtilmesine ragmen dokusuz
yuzey Uretmek icin flaks kalsinasyon gibi pahali bir isleme gerek
yoktur. Bu sayede ucuz diatomit kullanilarak distik viskoziteli
yaglar icin yag emiciligi yliksek urtnler Uretilebilecektir.
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