THWMOBE Tekstil Milbendisleri Odasa

UCTEA The Chamber OF Textile Engeeers ¥iL 15
Teekstil vie Miibendes SAY BO-TO
The Journal OF Textiles and Engineers

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

Serpil KORAL KOC
Asli SENGONUL HOCKENBERGER
Uludag Universitesi Miih.-Mimarlik Fakiiltesi Tekstil Miih. Bél.

OZET

Bu calismada baz: tekstil liflerinin yiizey 6zellikleri atomik kuvvet mikroskobu (AKM) vardim ile incelenmistir.
(Calismada islem gdrmemis, islem gormiis (plazma ile viizey modifikasyonu ve hava-jetli tekstiire) ve katkail litler
olmak iizere ti¢c grup lif kullanilmustir. Yapilan ¢alismalar sonucunda yiizey analizlerinde yaygin olarak kullamilan ve
malzemelerin yilizeylerini nanometre seviyesinde goriintiileyebilen AKM'nin tekstil liflerinin yiizeylerini incelemek
igin de kullanilabilecek etkili bir yintem oldugu goriilmiistiir.

Anahtar Sozciikler : Atomik kuvvet mikroskobu, tekstil lifi, yiizey analizi, yiizey modifikasyonu

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

ABSTRACT

In 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 Konferansinin (NanoTR-V) Tema-K béliimtinde sézlii olarak sunulmustur.
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1.GIRIS

Tekstil liflerinin hacimsel ozellikleri ve yiizey ozellikleri
malzeme davramisim ve dolayisi ile kullamm yerlerini
belirler. Malzemelerin hacimsel 6zelliklerini 6lcmek icin
pek cok vyontem gelistirilmisken vyiizey ozelliklerini
olcmek daha zordur. Teknik alanlarda tekstil liflerinin
kullaniminda yiizey o6zellikleri ¢ok dnemlidir.
Islanabilirlik ve yapisma davranisi1 kompozitlerde onemli
iken yiizeyin inorganik veya organik pargaciklarla
etkilesimi fonksiyonel bitim islemleri ve katkihi lif tiretimi
agisindan énemidir. Ancak tekstil liflerinin yiizey yapilari,
i¢ yapilart gibi iyl anlasilamamistir. Bunun temel nedeni
yiizey inceleme metotlarinin yeterli olmamasidir [1]. Son
yillarda nanoteknolojinin gelismesiyle malzemelerin
yiizey oOzelliklerini nano boyutlarda inceleyebilen
cihazlara olan ihtivag da artmaktadir.

Yiizey, maddenin g¢evresi ile arasinda bulunan arabirim
olarak tamimlanabilir. Ideal bir kati yiizeyi atomsal olarak
diiz bir vapiya sahiptir. Ancak gergekte boyle bir ideal
yiizey bulunmamaktadir. Tim gercek kati yiizeyler
degisik boyutlarda yizey pirizliliklerine sahiptir [2].
Malzemelerin yiizey piiriizlilligi ve kimyasi yiizeye
uygulanan g¢esitli yiizey islemleri yardimiyla
degistirilebilir. Malzemelerin yiizey piirizliilitklerinin
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
ozellikle AKM son yillarda biiylik onem kazanmaya
baslamustir[3].

1980'lerde bulunan AKM, taramali u¢ mikroskoplan
serisinin bir fiyesidir [4]. AKM sivi va da kati orneklerin
ylizey topografisini nanometre seviyesinde
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goriintiileyebilen ve molekiiller arasi kuvvetleri élgebilen
bir sistemdir. Gelistirilen ilk taramali ug mikroskobu olan
taramali tiinelleme mikroskobuna (STM) kiyasla en biiyiik
avantajl iletken olmayan malzemelerin de AKM ile
incelenebilmesidir [5]. Bu nedenle AKM, tekstil
malzemelerinin yiizeylerini herhangi bir kaplamaya gerek
olmadan inceleyebilen bir yontemdir. AKM vyiizey
gorantiilemenin yani sira micro/nano boyuttaki
malzemelerin bolgesel 6zelliklerini direkt olarak dlgmekte
de kullamilabilmektedir.

Bu g¢alismada farkh tekstil lifleri kullamlarak AKM ile
tekstil liflerinin yiizey ozelliklerinin incelenebilirligi
arastirllmigti. AKM'nin tekstil liflerinin  yiizeylerini
goriintiilemedeki etkiligini daha iyi anlayabilmek igin
¢alismaya bazi SEM analizleri de ilave edilmis ve elde
edilen goriintiiler karsilastinlmistir. Son boliimde AKM ile
gerceklestirilen yiizey goriintilleme ¢alismalarina bazi faz
gortintilleme denemeleri de dahil edilerek AFM
yvardimiyla malzemelerin bolgesel d6zelliklerinin
incelenmesi drneklendirilmistir.

2.DENEYSELPROSEDUR

2.1.Malzeme

Bu ¢aligmada ii¢ temel grup malzeme kullamlmistir. Bu
malzemeler:

1-Islem gérmemis tekstil lifleri

2-Islem gérmiis tekstil lifleri

a) Argon ve oksijen ile plazma islemine tabii tutulmus
lifler

b)Hava-jetli tekstiire iglemine tabii tutulmus lifler
3-Belirli dzellikler kazanmalarn icin lif ¢ekimi sirasinda
vapilarina gesitli katki maddeleri ilave edilmesi ile iiretilen
liflerdir.

Tablo 1. Calismada kullamilan liflere ait firetici firmalar ve liflere verilen kodlar

Lif cesidi Lif kodu Uretici firma
1.Grup; islem girmemis lifler
- Boyutsal kararli polietilen tereftalat DSPET Performance Fibers
-Vectran Vectran Kuraray
-Lyocell Lyocell Karsu
-Rayon Ravyon Karsu
2.Grup_islem girmiis lifler
-Polietilen naftalat PEN Performance Fibers
-Boyutsal kararh polietilen tereftalat DSPET Performance Fibers
-Vectran Vectran Kuraray
3.Grup; kanh lifler
-Antistatik polietilen tereftalat Antistatik PET Korteks
(Karban sivaht katkifi)
-Antibakteriyel polietilen tereftalat Antibakteriyel PET Korteks
{ Grimiis ivanu katkuh)
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1Cahsmada kullamlan liflere ait {iretici firmalar ve liflere
verilen kodlar Tablo 1'de belirtilmistir,

2.2.Metot
2.2.1.Plazma calismalar

PEN liflerinin plazma ile yiizey modifikasyonlart HD-1A
marka, laboratuar tipi dikey bir plazma cihazi kullanilarak
Jlangnan Universitesi'nde (Cin) vapilmustir. Plazma
uygulamalar oksijen ve argon olmak iizere iki farkh gaz
kullamilarak gergeklestirilmistir. Lifler 40 W'da 30 Pa
basing altinda oksijen ile 90s., argon ile ise 30s. siire ile
plazma islemine tabii tutulmustur.

2.2.2.Hava-jetli tekstiire ¢calismalar

DSPET ve Vectran liflerinin hava-jetli tekstiire islemleri
Uludag Universitesi Tekstil Miihendisligi Baoliimii
Laboratuarlari'nda bulunan SSM Stihle RM3-T hava-jetli
tekstiire makinesinde, 0,8 MPa hava-jeti basincinda, 300
m/dk iiretim hizinda, 210C 1s1l fiske firim sicaklhiginda, %3
mekanik germe uygulanarak ve Hemajet T341 tipi hava-
jeti kullamlarak gergeklestirilmistir. iplikler hava-jetli
tekstiire makinesine tek olarak (tek-uc¢ tekstiiresi) %13
asir1 besleme oraninda beslenmistir.

2.2.3.AKM cahsmalar

AKM galismalan Jiangnan Universitesi ve Uludag
Universitesi Tekstil Miihendisligi Boliimii Laboratuarlar
olmak iizere iki verde gergeklestirilmistir. Jiangnan
Universitesi'ndeki galismalarda Benyuan CSPM4000
model bir AKM cihaz1 kullanilirken, Uludag
Universitesi'nde NanoManyetik Bilimsel Cihazlar Firmasi
tarafindan iiretilmis olan bir AKM cihazi kullanilmistir.

2.2.4.SEM cahsmalarn

SEM cahismalari; TUBITAK Marmara Arastirma
Merkezi'nde (MAM) bulunan Jeol JSM-6335F ve Uludag
Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Fizik Béliimii'nde
bulunan Carl Zeiss Evo 40 model SEM cihazlan
kullanilarak gergeklestirilmistir.

J.DENEYSELBULGULARVETARTISMA
3.1.islem girmemis liflere ait SEM ve AKM
giriintiileri

Lyocell ve rayon lifleri aym hammaddeden; odun
hamurundan iretilmektedir. Ancak dretim
yontemlerindeki farkhiliklar nedeniyle bu iki Iif farkh
yiizey Ozelliklerine sahiptir [6] (Sekil 1, 2). Lyocell lifi
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oldukga diizgiin bir yiizeye sahipken, rayon lifinde, bu lifin
karakteristik ozelligi olan yivler ve ylizeydeki homojen
olmayan girintili gitkintil bélgeler gozlenmektedir.

a b

Sekil 1.a)Rayon lifine ait SEM goriintiisii,
b)Lyocell lifine ait SEM goriintiisii

a b

Sekil 2.a)Rayon lifine ait AKM gdriintiisii,
b)Lyocell lifine ait AKM goriintiisii

islem gormemis DSPET ve Vectran liflerine ait SEM ve
AKM goriintiileri sirasiyla Sekil 3 ve Sekil 4'te verilmistir.
islem gormemis DSPET liflerine ait SEM ve AKM
goriintiileri incelendiginde DSPET liflerinin yiizeylerinin
oldukga diizgiin oldugu ve ylizeyde yer yer bazi bitim
yaglarinin bulundugu gorilmektedir.

Sekil 3.a)DSPET lifine ait SEM goriintiisii,
b) DSPET lifine ait AKM goriintiisii
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Vectran liflerine ait yilizey goriintiilerinde ise lifler
herhangi bir isleme tabii tutulmamis olmalarina ragmen
ylzeylerinde bazi fibrillerin oldugu goriilmektedir.
Vectran liflerine ait AKM goriintiisiinde bu lifin yiizey
yapist daha ayrintili bir sekilde gorilmektedir.

Sekil 4.a)Vectran lifine ait SEM goriintiisii,
b) Vectran lifine ait AKM goriintiisii

3.2.Islem girmiis tekstil liflerine ait SEM ve AKM
goriintiileri

3.2.1.Plazma islemine tabii tutulmus PEN liflerine ait
SEM ve AKM girviintiileri

Sekil 5'te PEN lifinin plazma islemine tabii tutulmadan
dnceki, Sekil 6'da oksijen ile plazma islemi sonrasi, Sekil
7'de ise argon ile plazma islemi sonrasi SEM ve AKM
goriintiilleri  verilmistir. PEN lifinin plazma islemi
dncesindeki AKM goriintiisii incelendiginde fibrilsel bir
yaprya sahip oldugu gorilmektedir. Bu yapi PEN lifinin
SEM goriintiisiinde AKM goriintiisiinde oldugu gibi
belirgin degildir. Oksijen ve argon ile plazma islemi
sonrasinda PEN lifinin yiizevinde bazi degisimlerin
meydana geldigi hem SEM hem de AKM goriintiilerinde
gozlenmektedir. Oksijen ve argon plazma iglemi yiizeyde
farkll degisimlere neden olmaktadir. Argon ile plazma
islemi ylizey piirtizliliigiinii arttinrken oksijen ile plazma
ylizey purizliligini arttrmanin yam sira yiizeydeki
fonksiyonel gruplarda da degisime sebep olmaktadir[7].
Argon ile plazma isleminin PEN lifinin yilizeyinde yaptig
asinma AKM goériintillerinde gok net bir sekilde
goriilmektedir.

a b

Sekil 5.a) PEN lifinin plazma iglemi dncesi SEM gdriintiisii,

b) PEN lifinin plazma islemi dncesi AKM goriintiisii
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Sekil 6.a) PEN lifinin oksijen ile plazma islemi sonras
SEM goriintiisii, b) PEN lifinin oksijen ile plazma
islemi sonrasit AKM goriintiisii

ARERERRE

Sekil 7.a) PEN lifinin argon ile plazma islemi sonrasi
SEM goriintiisii, b) PEN lifinin argon ile plazma
iglemi sonrast AKM goriintiisii

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

Hava-jetli tekstiire tamamen mekanik bir islemdir. Buna
ragmen tekstil liflerinin ylizeylerinde bazi degisimlere
sebep oldugu yapilan galismalarda gézlenmistir [8]. Hava-
jetli tekstiire islemi sonrasinda DSPET ve Vectran liflerine
ait yiizey goriintiileri Sekil 8 ve Sekil 9'da verilmistir.

—r i
— % R

a b

Sekil 8.a) DSPET lifinin hava-jetli tekstiire islemi sonrasi
SEM gdriintiisii, b)DSPET lifinin hava-jetli tekstiire
iglemi sonrast AKM goriintiisii
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Sekil 9.a)Vectran lifinin hava-jetli tekstiire islemi sonras:
SEM gériintiisii, b)Vectran lifinin hava-jetli
tekstiire iglemi sonras1 AKM goriintiisii

Hava-jeth tekstiire islemi DSPET liflerinin yiizeylerinde
yer yer soyulmalara sebep olmaktadir. Bu durum hem
SEM hem de AKM goriintiistinde gortilmektedir. Vectran
fibrilsel bir yapiya ve rijit molekiil zincirlerine sahiptir. Bu
nedenle hava-jetli tekstiire sonrasinda Vectran liflerinin
yiizeylerinde DSPET liflerine gore daha gok fibrillesme
meydana gelmektedir. Buna ilave olarak rijit molekiil
zincirlerdeki kirlmalar ve burkulmalar Vectran liflerinde
kirilma gizgilerinin meydana gelmesine sebep olmaktadir
[9]. Bu fibrilsel yap1 ve kirilma cizgileri Vecran lifine ait
SEM gdoriintiisiinde net bir sekilde goriilmektedir. Vectran
lifinin AKM goriintiisiinde de lif yiizeyinde meydana gelen
degisim belirgindir.

3.3.Katkah PET liflerine ait SEM ve AKM goriintiileri

Antistatik PET ve antibakteriyel PET liflerine ait SEM ve
AKM goriuntiileri sirasiyla Sekil 10 ve Sekil 11'de
verilmistir. PET liflerine antistatik ozellik karbon siyahi
pargaciklarinin, antibakteriyel odzellik 1se giimiis
ivonlarmin dretim swasinda liflerin  yapilarina ilave
edilmesiyle kazandinlmaktadir. Her iki lifin vapisinda bu
parcactklara ilave olarak TiO2 de bulunmaktadir.
Normalde katkisiz iiretilen PET lifi diizgiin bir yilizeye
sahiptir. Ancak Sekil 10 ve 11'de life ilave edilen katlalarin
etkisivle lif yiizeyinde bazi piiriizliliikklerin meydana
geldigi gozlenmektedir. Bu ¢alismada kullanilan antistatik
PET lifinde bulunan karbon siyahi parcaciklan
antibakterivel PET lifinde kullamlan giimiis iyonlara
gore daha kiiciik boyuttadir. Bu boyut farki PET liflerinin
ylizey goriintiilerinde goriillmektedir.

Sekil 10.a)Antistatik PET lifine ait SEM goriintiisii,
b)Antistatik PET lifine ait AKM goriintiisii

Serpil KORAL KOG
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Sekil 11.a)Antibakteriyel PET lifine ait SEM goriintiisi,
b)Antibakteriyel PET lifine ait AKM goriintiisii

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

AKM, malzemelerin yiizey topografilerini
goriintiillemenin yam sira verdigi faz gorintileri
yardimiyla yilizeydeki kompozisyon, siirtiinme, yapisma
ve sertlik gibi bolgesel farkhihklarin belirlenmesinde de
kullamilabilir [10]. Bu g¢ahsmada antistatik PET wve
antibakterivel PET liflerinin yiizeylerindeki bdlgesel
farklhihiklar faz gorintiileri yardimiyla incelenmistir (Sekil
12,13).

Sekil 12.a)Katkih antistatik PET lifine ait topografi
goriintiisii, b) Katkah antistatik PET lifine ait faz goriintiisii

Sekil 13.a)Katkili antibakteriyel PET lifine ait topografi
goriintiisi, b) Katkili antibakteriyel PET lifine ait
faz goriintiisii
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Antistatik PET ve antibakteriyel PET liflerine ait faz
goriintiileri incelendiginde liflerin yiizeylerinde bolgesel
olarak farkliliklarin oldugu goézlenmektedir. Bu
galismadaki faz gorintilerinde yilizeydeki sert bolgeler
daha koyu tonlarla belirtilmistir. Her iki lifin de yapisinda
bulunan TiO2, karbon siyahi ve giimiis iyonlarma gore
daha sert bir maddedir. Dolayis1 ile yiizeyde TiO2'in
bulundugu gélgeler daha koyu renkte goriilmektedir. Faz
gortintillerinin  yardimiyla yiizeyin bilesimindeki
farkliliklar kolay bir gekilde gozlenebilmektedir.

4.SONUC

Bu cahsmada AKM'nin tekstil liflerinin yiizeylerini
goriintiilemede etkili bir yontem oldugu gdsterilmistir.
AKM farkh galisma prensibi sayesinde diger tekniklerle
saglanamayan yiizey goriintiileri elde edilmesine olanak
vermektedir. Topografi goriintiisiiniin  yam sira faz
gortintiiller1 de vermesi tekstil liflerinin ytizeylerindeki
bolgesel farkliliklarin kolay ve hizli bir sekilde analiz
edilmesine olanak vermektedir. Bunlara ilave olarak AKM
verdigi kuvvet egrileri (force curves) yardimiyla
mikro/nano boyuttaki malzemelerin mekanik Gzellikleri
hakkinda bilgi de vermektedir. Nano liflerle ilgili
¢alismalarin bityiik 6nem kazandig: giintimiizde AKM'nin
ylzey goruntiilemenin yani sira bu tip degisik
uygulamalarda kullamimi da 6nem kazanmaktadir. Sahip
oldugu avantajlar nedeniyle AKM'nin tekstil sektoriinde
¢ok vaygin olarak kullamilan onemli bir yiizey analiz
teknigi olacagina inamilmaktadar.
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