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OZET

INSAAT ENDUS'_I'RiSiNE YbNELiI'_( DOGAL ELYAF KATKILI
KOMPOZIT MALZEMELERIN HAZIRLANMASI

Ahmet CENGIZ
Yiuksek Lisans, Kimya Bolumii
Tez Danismani: Prof. Dr. Nursel PEKEL BAYRAMGIL
Haziran 2015, 93 sayfa

Beton; binlerce yildir yapi malzemesi olarak kullanilmaktadir. insanlar yapilarinin
fiziksel dayanimina ¢ok dnem vermisler ve kullandiklari betonun da dayaniklhihidini
surekli geligtirmislerdir. Betonun fiziksel dayanimini arttirmada uygulanan en pratik
yol; beton harcinin icerisine fiber malzemeler eklemektir. Kendi basina kirilgan
olan beton, fiber malzemeler ile esnek bir 6zellik kazanir ve ¢atlamadan daha fazla
yukl bunyesinde tasiyabilir. Bu calismada Cladophora sp. su yosunundan elde
edilen nanosellloz fiberler muhtelif oranlarda ingsaat endustrisinde kullanilan
cimento harcinin icerisine karistirildi. Bir hafta sonra sertlesen beton numunelerin
¢ nokta egilme testi ile egilme dayanimlar 6lguldi. igeriginde 1,0 g nanoseliiloz
fiber bulunan 121,0 g beton numunenin, ayni sartlardaki fiber icermeyen betondan
2,7 kat daha fazla egilme dayanimina sahip oldugu belirlenmigtir. Ayrica
karsilastirma amaci ile; seluloz, hidroksietilseliloz (HEC), hidroksipropilmetil
seliloz (HPMC), pamuk, politiretan (PU) ve polikaprolakton (PCL) malzemeler
laboratuvar ortaminda hazirladigimiz beton harcinin igerisine belirli oranlarda
kanigtinlmis ve 3 nokta egilme testlerine tabi tutulmustur. Bu malzemeler,
nanoselllozdaki gibi surekli fiberler seklinde olmayip daha kisa sureksiz ve
dizensiz fiberler seklinde oldugu igin betonun egilme dayaniminin disuk oldugu
goralmustar.

Anahtar Kelimeler: nanofiber, kompozit, egilme gerilmesi, Cladophora sp., seliiloz



ABSTRACT

THE PREPARATION OF NATURAL-FIBER REINFORCED
COMPOSITE MATERIALS FOR CONSTRUCTION INDUSTRY

Ahmet CENGIZ
Master of Science, Department of Chemistry
Supervisor: Prof. Dr. Nursel PEKEL BAYRAMGIL
June 2015, 93 pages

Concrete has been used for thousands of years as a construction material. People
have been paid much attention to the physical strength of the structure and the
strength of the concrete which they used continuously developed. The most
practical way to increase the physical strength of concrete is adding fiber materials
into the concrete mortar. Actually without additives concrete is a brittle material,
but with fibers which are added to concrete mortar, concrete gains a flexible
feature and can carry more load on the structure without cracking. In this study
Cladophora sp. cellulose nano-fibers obtained from algae were mixed in various
ratios into the cement mortar used in the construction industry. Flexural stresses of
the concrete samples were measured after curing for a week with three-point
bending test. 121,0 g of concrete sample which includes 1,0 g nano-cellulose fibre
has 2.7 time higher flexural stress from reference concrete. Also by comparison
purposes; cellulose, hydroxyethylcellulose (HEC), hydroxypropylmethylcellulose
(HPMC), cotton, polyurethane (PU) and polycaprolactone (PCL) materials were
mixed in specific proportions into the concrete mortar prepared in the laboratory
and 3 point bending test was applied. Since these materials are not continuous as
in nanocellulose fiber, concrete flexural strength was found to be low because it is
shorter as discontinuous fibers.

Keywords: nanofiber, composite, flexural stress, Cladophora sp., cellulose
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1. GIRIS
Yillardir en yaygin yapl malzemesi olarak kullanilan beton; ¢imento, kum, agrega,
su, hava ve kimyasal katki maddelerinin karisgimindan olugsan kompleks bir yapiya
sahiptir. Betonun yapisal 6zellikleri; ¢imento, su ve diger karisim malzemeleri
arasinda gergeklesen kimyasal reaksiyonlara baglidir. Beton yapiminda bu
maddelerin (¢cimento + kum + agrega + su + katkilar + takviye) kullaniimasindaki
amag¢ betonda karsilagilan problemleri (Catlaklar, tozuma, ylizeyde kabarcik
olusumu, beton ylizeyinden parca kirilmasi, beton yiizeyinde renk diizensizligi,
ciceklenme, dbkiilme, beton ylizey harcinda bozulma, soguk derz, petek dokusu,
tabakalasma, beton ylizeyinde bogluklar...) ortadan kaldirmak, kullanim amacina

uygun yeni 6zellikler kazandirmaktir [1].
Beton = Cimento + Kum + Agrega + Su + Katkilar + Takviye [2].

Son yillarda dunyadaki gesitli betonarme yapilarda meydana gelen hizli hasar
olusumu onemli bir sorun olarak karsimiza c¢ikmaktadir. Ozellikle hareketli
ortamlarda (képrl, yol, stadyum, fabrika vb.) bulunan betonarme yapilarda,
betonun dayanikli olmasi son derece énemlidir. Amerika’da bulunan 581000 adet
koprunun yaklasik 1/3’Unun korozyon nedeniyle yapisal olarak zayifladigi ve
fonksiyonel olarak islevini yerine getiremedigi dusunudlmektedir. Bu koprilerin

blylk cogunlugunun onarilmalari ve guglendiriimeleri gerekmektedir [3].

Bir deprem ulkesi olan Turkiye’nin betonarme yapilarinin durumu ise tehlike alarmi
vermektedir. ingaat Miihendisleri Odasi’nin (IMO) Ekim 2011’de yayinlamis oldugu
calisma raporunda; insaat stogunun yuzde 40'inin dayaniksiz binalardan
olustugunu, Japonlarin yaptigi bir arastirmaya gore, Turkiye'deki binalarin yuzde
10’'unun yikilip yeniden yapilmasi, yuzde 30’unun ise guclendiriimesi gerektigi
belirtiimektedir [4].

Yikici depremler Turkiye'nin 2/3'Unde gorilebilmektedir. Ulkemizin son yiiz yillik
tarininde meydana gelen 193 yikici depremde 100000 kisi hayatini kaybetmis,
495000 bina yikilmigtir. 20000 insanimiz hayatini kaybettigi 1999 yilindaki Kocaeli
ve Duzce depremlerinde; 124000 yikik-agir hasarli konut, 110000 orta hasarli

konut ve 100000 az hasarli konut olmak Uzere toplam 334000 konutta hasar



saptanmistir. Kocaeli ve Dlizce depremlerinin maddi zarari 20 milyar TL’ ye

ulasmistir [5].

Betonun en onemli 6zelligi olan yuksek fiziksel dayanim, yani tonlarca yuku
tasiyabilmesi sebebiyle kdpru, yol, gokdelen, stadyum, apartman gibi yapilarda en
yaygin kullanilan yapi malzemesi beton olmustur. Betonun bu fiziksel direnci,
hargtaki ¢imento, kum, agrega, su ve havanin kimyasal olarak tepkimeye girip

sertlesmesi ve bu yeni yapinin batinliguni devam ettirmesine baghdir.

Betonun butinlugunin saglanmasi icin gelik fiberler, dogal fiberler (talas, yun,
keten, pamuk) yapay fiberler (cam ylnu, plastik kdkenli fiberler) gibi malzemeler

beton harcinda kullaniimaktadir.

Yapilarin guglendiriimesi igin ¢ok onceleri at killari ve saman, harcin igerisinde
kullanilirken, 1853’ten itibaren demir gubuklar betonarme yapilarda kullaniimaya
baslandi. 1950’lerde beton harcinda asbest fiber kullanimi baslamistir. Asbest
fiberin sagliga olumsuz etkilerinden (kanserojen) dolaylr 1960’larda cam ve cgelik
fiberlerin yanisira polipropilen gibi sentetik fiberler de kullaniimaya baslanmistir.
1965’ten sonra carpici gelismeler elde edilmis olup bu alandaki arastirmalar

glinumuzde de glncelligini korumaktadir [6].

Fiber ile gticlendiriimis beton; celik fiberler, dogal fiberler (talas, yin, keten, pamuk)
yapay fiberler (cam yund, plastik kdkenli fiberler) gibi malzemelerin betonun
icerisine eklenmesiyle elde edilen, yapisal dayaniklihgi artiriimis betondur. Betonu
fiber ile guglendirmek; oldukga kirilgan olan betonun liflerle donatilarak istenilen

oranda esnek hale getirilmesidir [6].

Malzemelerin guglendiriimesi igin kullanilan fiberlerde aranan ézellikler;

e Gug ve sertlik gibi mekanik 6zellikler bakimindan matrise (ana faz) uygunluk
e Buyuk uzunluk/gap orani

e Buyuk yluzey alani/hacim orani

o lyi fiber-matris baglanmasi

e Matris igerisinde iyi dagilma ve emilme

e Matrise yuksek uyum saglama



Kompozit malzemelerdeki 6zellikleri incelendiginde nanofiberlerin bu kosullari ¢cok
iyi bir sekilde sagladigi gorulecektir. Beton icerisindeki fiberlerin boyutlarinda mikro
metre uzunluktan nanometre uzunluga gidildikce esneklik katsayisinin ve esneklik
dayaniminin arttigi gorulecektir. Buna ek olarak fiberlerde buyuk cap demek fiber
icerisindeki gatlaklarin bulunma olasiliginin yiksek olmasi demektir. Nanofiberlerin

bir diger avantaji da ylksek uzunluk/¢ap oranidir [7].

Naylon 6 ve Naylon 66, Poliuretan, Poliakrilonitril, PET, PVA, Polistiren, Naylon-6-
ko-poliamit, Polibenzimidazol, Poliamit, Poliimit gibi dogal olmayan polimerlerden
nanofiber elde edildigi gibi odun, misir, palmiye agaci, pamuk, muz, keten, bambu
agaci gibi tamamen dogal kaynaklardan da nanofiber elde edilebilmektedir. Dogal
nanofiberler, yenilenebilir kaynak olmalari, cevreye zararh etkilerinin olmamasi,
dinya capinda elde edilmelerinin mimkin olmasi, Uretimde dusuk maliyet ve
enerji gereksinimlerinin olmasi, saghga zararl etkilerinin olmamasi gibi birgok

sebepten dolayi tercih edilmektedirler [8].

Dogal fiber kaynakl polimer kompozitlerin diger kompozitlerle ayni hatta daha iyi
Ozellikler gostermesi daha fazla Uzerinde calisiimasina sebep olmaktadir. Dogal
nanofiber kompozitlerde en fazla kullanilan polimer selllozdur. Bunu; duisuk
yogunluk, biyobozunurluk, blaylk uzunluk/cap orani, yuksek fiziksel mukavemet,
dogada fazla miktarda bulunma, kolay elde edilme, sagliga zararsizlik, yuksek
kimyasal ve termal kararlilik, saydam ve gecirgen yapilabilme gibi birgcok sebebe

baglayabiliriz [9].

Sellloz; yapisindaki hidrojen baglarindan dolayi oldukga kararl yapiya sahip dogal
bir polimerdir, dyle ki suda ¢6zinmez ve bir erime noktasi da yoktur. Sellloz
fiberler cam veya karbon fiberlerin aksine daha esnek bir yapiya sahiptirler ve bu
esneklik seluloz fiberlerin Gretiminde blyuk uzunluk/gap oranini korumasini saglar.
Cok buydk uzunluk/cap oranina sahip seliloz nano fiberlerin kompozit

malzemelerde kullaniimasinin en buyuk sebebi yapisal saglamhigidir [10].

Seluloz nanotaneciklerin 6zellikleri anlasildikga biyopolimer kompozit endustrisi
igin ideal bir kaynak haline gelmigtir. Nano boyutlarda selilozun mekanik ve diger
Ozelliklerinde Ustln 6zellikler gézlenmistir, dyle ki; Nanokristalin Seltlozun (NCC)
egilme dayanimi Kevlardan daha buyuk oldugu ve mekanik ozelliklerinin Kevlar,
celik tel, karbon fiber gibi gucgli malzemelere yakin oldugu saptanmistir (Cizelge

1.1). Seliiloz nanofiberler yiiksek uzunluk/cap oranina, 1,6 gr/cm® degerlerinde



dusuk bir yogunluga ve aktif hidroksil yan grup iceren yuzeylere sahiptir. Bu ylzey
Ozellikleri, birgok matris polimerlerle kendiliginden birlesme, homojen dagihm gibi
yuzey kimyasi uygulamalarini kolaylastirmakta; tanecik-tanecik, tanecik-matris bag
kuvvetlerinin kontrol edilmesini saglamaktadir. Birgok calismaya konu olan farkli
sellloz nanotaneciklerin mekanik 6zellikleri incelendiginde; dékme demirden daha
gucli gerilme dayanimi ve ¢ok dusiUk 1sil genlesme katsayisi gibi 6zellikler
gostermiglerdir. Ustliin 6zelliklerinden dolayi seliiloz nanotanecikler kullanim
alanlarinin sinirlarini belirlemek mumkun olmamakla birlikte; bariyer filmler,
antimikrobiyal filmler, seffaf filmler, esnek ekranlar, polimerler igin takviye dolgu
malzemeleri, biyomedikal implantlar, farmasoétikler, ilag, fiber ve iplikler,
membranlar, bataryalar, stiperkapasitorler, elektroaktif polimerler ve daha birgok

alan ornek verilebilir.

Cizelge 1.1. Kristalin Sellloz ve diger kuvvetli malzemelerin bazi 6zellikleri [11]

Yogunluk Gerilme direnci Eksenel elastisite

Malzeme 3 modiili
(g/m”) (GPa) (GPa)

Kevlar-49 Fiber 1,4 3,5 124-130

Karbon Fiber 1,8 1,5-5,5 150-500
Celik tel 7,8 41 210

NCce 1,6 7,5-7,7 110-220

(nanokristalinseliiloz)
NFC 1,01-1,64 6,0-15,0

(nanoseliiloz fiber)

Bu calismanin amaci sellloz turevlerinin ve 06zellikle nanoselliloz fiberlerin
mekanik guglerinden vyararlanarak gunumudz insaatlarinda kullanilan betonun
dayanimini artirmaktir. Bunun ic¢in; Cladophora sp. turindeki su yosunundan elde
ettigimiz nanoseliiloz fiberler basta olmak Uzere, seliilloz, hidroksietilseliiloz
(HEC), hidroksipropilmetilselilloz (HPMC), pamuk laboratuvar ortaminda
hazirladigimiz beton harcinin igerisine belirli oranlarda karistirimis ve 3 nokta
egilme testlerine tabi tutulmustur. Ayrica karsilastirma amaci ile politretan (PU) ve
polikaprolakton (PCL) nanofiberler eklenmig betonlarin dayanimlari da

incelenmigtir.



2. GENEL BILGILER

5000 yildir yapi malzemesi olarak kullanilan beton; ¢cimento, kum, agrega, su, hava
ve kimyasal katki maddelerinin karigimindan olusan kompozit bir malzemedir.
Bilindigi Uzere kompozit malzemelerde birden fazla malzemenin biraraya
getiriimesindeki amac ustun Ozellikli yeni bir malzeme elde etmektir. Betonun
gunumuzde en yaygin tasiyici yapi malzemesi olarak kullanilmasinin en 6nemli

sebeplerini maddeler halinde siralayacak olursak;
e Ustlin mekanik 6zelliklere sahip olmasi,
e Dusuk maliyeti,

e Bilgisayar kontrolli santraller, transmikserler, pompalar vb. ile Uretim, tasima ve

yerlestirme asamalarinda blyUk bir alt yapisinin olmasi,
e Hazirlanilan kaliba rahat bir sekilde uygulanabilmesi,
e Cesitli katkilar ve donatilar ile istenilen 6zelligin verilebilmesi,
o Fiziksel ve kimyasal dis etkilere karsi dayanikliligi,
e Hafif agrega ile hafifletimesi ve pigmentlerle renklendiriimesidir.

Gunumuzde cok kath binalarin, uzun koéprulerin, stadyumlar gibi buylk yapilarin
geleneksel beton saglamligindan ve esnekliginden ¢ok daha fazlasina ihtiyaglar
oldugu icin yapi glglendirmesi ihmal edilemez bir konu haline gelmistir. Betonun
mukavemetinin artinlmasi icin ¢imento, kum, agrega, su, hava bilesenlerinin
yaninda en fazla fiber malzemelerden faydaniimaktadir. Bu ilk zamanlar at killari,
saman, asbest fiberler daha sonralari cam, celik, polipropilen, kalsiyum silikat,

naylon ve dogal fiberler olmustur.

Beton igerisinde homojen olarak dagilan lifler; betonun Gzerine aldigi yukten sonra
meydana gelen gerilmeleri karsilamakta, betonun ¢atlamasini engelleyerek egilme
dayanimlarini artirmaktadirlar. Ayrica, kirlmadan bir darbeye dayanma yetenegini
yani toklugunu saglamaktadirlar. Yapilan c¢aligmalar sonucunda g¢imentolu
sistemler igine katilan fiberlerin baglica goérevinin; kirillgan olan betonun
icten veya distan gelen sekil degistirici kuvvetleri blinyesine aktararak,
catlamalari 6nlemesi oldugu anlasiimigtir [12].


http://tureng.com/search/do%c4%9fal%20kalsiyum%20silikat

Betonun icerisindeki ve ylzeyindeki catlaklar betonun fiziksel dayanimini
zayiflatmaktadir. Bu c¢atlaklar; kuruma surecindeki buUztlmelerden, sl
bazilmelerden, zemin c¢Okmesinden, asir yuklenmelerden veya kimyasal
etkilerden dolay! olabilmektedir. Betonun kirilma mekanizmasi ilk c¢atlagin
olusmasiyla baslamaktadir. Fiberlerle donatiimis betonda ise kirilma, fiberin
uzerine aldigi yuke dayanamayip kopmasiyla olusan kirilma cizgisine paralel

bircok ¢atlak ile neticelenmektedir [13].

Betonun fiziksel dayanimini zorlayan kuvvetler kirilgan olan yapiyi catlatmaya
baslayacaktir. Catlak, beton icerisinde ilerlerken, catlagin ilerlemesini saglayan
geriime enerjisi fiberlere aktarilacak ve fiberler tarafindan karsilanmaya
baslanacaktir. Fiber bu enerjiyi kargilayamadigi anda ya kopacak ya da betondan
siyrilacaktir. Fiber koptuktan ya da siyrildiktan sonra, gerilme enerjisi tekrar betona
aktarilarak catlagi devam ettirecektir. Catlak bir sonraki fiberle karsilasincaya
kadar ilerlemeye devam edecektir (Sekil 2.1). Bu durum yuk alindikga devam
edecek ve betonda paralel gatlaklar olusturacaktir. Kirllma gergeklesinceye kadar

betonda olugan paralel ¢catlaklar betonun esneklestiginin gostergesidir [6].

Sekil 2.1. Celik liflerle guiclendiriimis betonda lifler araciligi ile gerilmenin
dagitiimasi [6]



2.1. Beton
Beton; ¢akil, kum gibi "agrega" denilen maddelerin bir ¢imento ve su ile

birlegtiriimesinden meydana gelen ingaat ana malzemesidir [14].

Beton cok yaygin olarak kullanilan bir yapi malzemesidir Oyleki; Dunyada Kisi
basina yillik beton Uretimi bir ton civarindadir. Baraj, kanal gibi su yapilarinin
yaninda yol, bina, kopru ve diger yapilarin ingaatinda da kullanilir. Hem bir tagiyici
eleman ve hem de dekoratif malzeme olarak ortaya ¢ikar. Yangina dayanikhligi, su
gecirmezligi ve ses yalitimi bakimindan da tercih edilir. Beton; gunimuizde

radyasyonun etkilerini azaltmak icin de kullaniimaktadir [15].

2.1.1. Betonun Tarihi

Beton yaklasik olarak 5000 yildan beri kullaniimaktadir. Eski Misirlilar piramitlerin
yapiminda kil harci kullanmiglardir. Harg; kire¢ tasinin (CaCO3) i1sitilmasi sonucu
karbondioksit gazinin (CO;) aciga cikariimasi ile elde edilmekteydi. Elde edilen
kireg, agrega ile karistirilarak baglayici malzeme olarak kullaniimaktaydi. Su ile
hidratasyona ugrayan (sertlesen) ¢cimentonun bulunusu, Romalilara kadar uzanir.
Romalilar kire¢ harcini, pozolanik volkanik kulle karigtirmaktaydilar. Amorf silisten
olusan pozolan, suyun varliginda alkali ile kimyasal olarak reaksiyona

girerek silis jeli yapisinda sertlesiyordu [16].

Pozolan kelimesi, Pozzuoli isimli Italyan kasabasindan gelmektedir. Bu konuda ilk
patent 1796'da ingiliz James Parker'a verilmistir. 1824'te de ingiliz duvarcisi
Joseph Aspdin kire¢ tasini kille yakarak bir baglayici madde olarak cimentoyu elde
etti. Portland Adasi'ndaki kire¢ tasina benzerligi Portland c¢imentosu olarak
anilmasina sebep oldu. Bundan sonra yapilan binalar, barajlar, yollar, cimento ve

agregalardan olusan hargla yapilmaya baslandi [17].

Hazir Betonun Dunyadaki geligsimini su sekilde siralayabiliriz;[18]

1848 ilk gimento fabrikasinin kurulmasi (ingiltere)

1857 Betonarmenin sisteminin kesfi (Fransa)

1865 Firin curufunun Portland ¢imentosu ile birlikte betonda kullanimi (Almanya)
1903 Hazir beton endustrisinin baslangici (Almanya)

1936 Beton harcinda kimyasal katkilarin kullanimi (Amerika)



1950 Mikrosilisin deneysel olarak kullanimi (Norveg)

1965 Super akigkanlastiricilarin beton harcinda kullanimi (Amerika)

1971 Mikrosilisin tasiyici sistemlerde kullanimi (Norveg)

1981 Cimento+mikrosilis+ugucu kil karisiminin hargta ilk kez kullanimi (izlanda)

1992 Dlnyanin en yuksek betonarme yapisi olan Bank of America Plaza'nin

ingaasi (Amerika)
1993 Mikrofiberlerin betonda kullanimi (Amerika)

2009 Burj Dubai, Dubai'nin yapimi (828m) (Birlesik Arap Emirlikleri)

2.1.2. Beton uretimi

Beton harcinda kullanilan g¢imento, agrega ve diger malzemeler farkli sanayi
bolumlerinde hazirlanir. Ekonomi, islenebilme, dayanikliik ve gorunus gibi
Ozelliklerin dengeli olmasi igin uygun karisim oraninin secilmesi sarttir. Karigim
orani betonun kullanildidi yere gore dedisir. Cimento Ozelligine, agreganin
durumuna, , kimyasal katki maddelerinin ¢esitlerine gore pekg¢ok karisim orani
hesabi vardir. Bu oranlar, Turk Standartlari Enstitisi’nin (TSE) vermis oldugu

TS802 Beton Karigsim Tasarimi Hesap Esaslari’'nda da belirtilmistir.

Son 30 yilhk suregte ingaat endustrisinin asiri derecede blyumesi hazir beton
sektorund ihtiyag haline getirmistir. Beton harcinin karistirimasi ve hazir hale
getirilmesi insaat yerindeki betoniyerlerle veya kureklerle yapilirken bu isletmeler

sayesinde oldukga kolay hale gelmisgtir.

Homojen bir sekilde elde edilen harg insaat alanindaki kaliplara yerlegtiriimeye
hazirdir. Kaliplara vyerlestirilen hargta bulunan hava bosluklari vibratorler
kullanilarak giderilir ve betonun iyi yerlesmesi saglanir. Kuguk islerde, sigsleme de

teknigi de uygulanabilir.

Kaliba dokulmus beton icin son asama, sertlesmesi istenen betonun bakimidir.
Sertlesme Portland ¢imentosunun hidratasyonu yani su ile kimyasal reaksiyona
girmesi sonucu meydana gelir. Catlamalarin 6niine gegebilmek igin kaliptaki
betonu ilk birkag gun nemli tutmak gerekir. Bunun igin beton su ile islatilabileceqgi
gibi, 1slak ortuler de kullanilabilir. Tam sertlesme ic¢in g¢imento turd ve ortam

sicakhigina bagh olarak uzun bakim sturesi gerekebilir. Tam sertlesme igin yedi gun



genellikle yeterlidir. Cogu insan har¢ igerisindeki suyun kurumasiyla betonun
sertlestigini zanneder, ancak bu dogru degildir. Ortamda su olmazsa ne
hidratasyon ne de sertlesme olabilir. Su, ¢imento ile olan hidratasyon sonucu
kaybolur ve ancak fazla suyun buharlagsmasina musaade edilebilir. Betonun
hidratasyonu (sertlesmesi) slrecinde karmasik birgok kimyasal reaksiyon
gerceklesir. Bu reaksiyonlar ilerledikge harcin igerisindeki agrega malzemeleri ile

sert bir yapi olugturmaktadirlar. Bu reaksiyonlari genel olarak;
2Ca3SiOs + 7H,0 — 3(Ca0)-2(Si02)-4(H20)(jel) + 3Ca(OH),

denklemi ile gdsterebiliriz [19].

2.1.3. Betonda Dayaniklilik
insaat malzemelerinin islevlerini hizmet dmiirleri boyunca, bozulmadan yerine

getirmelerine dayaniklihk adi verilir [20].

Beton hasara ugramasi; beton Uretiminden betonun kullanimina kadar gecen
surede yanlhs beton bakimindan kaynaklanir. Yapilarin bozulmasina yol agan
fiziksel, kimyasal, biyolojik ve mekanik kokenli etmenler Cizelge 2.1de
gorulmektedir. Mekanik yolla olugan hasarlar arasinda, darbe, agsinma, erozyon ve
oyulma (kavitasyon) etkileri sayilabilir. Kimyasal etkenler disaridan beton igine
sizan zararli maddelerden kaynaklanabilecegi gibi, beton bilesimini olusturan
malzemelerden de kaynaklanabilir. Bunlar arasinda alkali-agrega reaksiyonlari,
sulfat etkisi, karbonatlasma, korozyon, bazi asit ve tuz etkileri sayilabilir.
Bozulmanin fiziksel nedenleri; donma-¢ézilme, buz ¢bzliclu tuzlar, yUksek
sicakliklar vb. etkilerdir [1].

Cizelge 2.1. Betonun i¢ ve dis etkenlerle bozulmasi

Fiziksel ve Mekanik Etkenler Kimyasal ve Biyolojik Etkenler

Asiri yukleme Karbonatlagsma

Darbe etkisi Asitlerin gimento bilesenleri ile reaksiyonu
Boy ve hacim degisimi Sulfat etkisi

Islanma-kuruma Alkali-agrega reaksiyonlari
Donma-¢ézunme CaO ve MgO hidratasyonu

Buz ¢dzlcu tuzlar Biyolojik olusumlar

Asinma, erozyon, oyulma




Betonun dayanikhliginda, kaliba dokulmug harcin igerisindeki hava kabarcigi
oranini en aza indirmek de cok énemlidir. Hava kabarciklarinin yaricaplari 107 -
10° m, vyani kapiler (kilcal) bosluklardir ve betonun mekanik dayaniminin

azalmasinda 6nemli rol oynar [21].

Betonun standart basing dayanimi; 20(+/-2)°C sicaklikta ve %100 nemli ortam
olan kiregli suda 28 glin boyunca bekletilen, ¢ap1 15 cm, boyu 30 cm olan silindir
numunelerin eksenel basing altindaki dayanimidir. Gerilme cinsinden ifade edilen
dayanim, kirilma anindaki kuvvetin, silindir alanina boéliunmesi ile elde edilir. Beton
siniflari "concrete” kelimesinin bas harfi olan "C" ile ifade edlir. Ornegin C20/25, 28
gunlik karakteristik silindir basing dayanimi 20 MPa yani 200 kgf/cm? olan
betondur. Betonun basing dayanimina gore siniflandirmasi Cizelge 2.2’de

verilmigtir.

Cizelge 2.2. Beton Siniflari [22]

Beton Silindir Basing Kiip Basing Eksenel Cekme Elastisite Modiili
Sinifi Dayanimi (MPa) Dayanimi (MPa) Dayanimi (MPa) (MPa)
C16/20 16.0 20.0 1,4 27000
C18/22 18.0 22.0 1,5 27500
C20/25 20.0 25.0 1,6 28000
C25/30 25.0 30.0 1,8 30000
C30/37 30.0 37.0 1,9 32000
C35/45 35.0 45.0 2,1 33000
C40/50 40.0 50.0 2,2 34000
C45/55 45.0 55.0 2,3 36000
C50/60 50.0 60.0 2,5 37000

GUnUimuzde dayanikliik konusunda 6nemli gelismeler kaydedilmistir. Artik yeni
beton standardi TS EN206-1 ve bu standardin uygulanmasina yonelik tamamlayici
standard TS13515'de dayanimin yanisira c¢evresel etki siniflari da devreye
girmigtir. S6z konusu standartlara gore Ulkemizde insa edilecek bir bina en az
C30/37 sinifinda olmalidir [22].
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2.1.3.1. Betonun Kalite Kontrol Testleri

Cevre ve Sehircilik Bakanligi Yapi Denetimi Uygulama Usul ve Esaslari
Yonetmeligine gore yapi malzemelerinin testleri Yapi Denetim Kuruluglari ve
Laboratuvarlarinda TSE standartlarinda gercgeklestirilir. Bu testler beton ve
bilesenleri (agrega, su, katkilar vb.) ile ilgili birgok uygulamayi igerir. Bu testlerden
beton ile ilgili olanlar en basta sertlesme olmadan ve sertlesme olduktan sonra
diye ikiye ayrilir. Asagidaki cizelgede (Cizelge 2.3) 6zet olarak beton ile ilgili

deneyler verilmeye calisiimistir.

Cizelge 2.3. Betonun Kalite Kontrol Testleri [23]

BETON
Taze Beton Sertlesmis Beton
-Cokme
-Vebe -Karot Cikarma -Beton Tabancasi
-Kelly Topu -Ses Gegirme
l » Laboratuvar Deneyvleri

-Beton Sicakligi-Hava icerigi
Mekanik deneyler -Beton Sicakhgi

) -Basing -Hava icerigi,
-Ornek Aima -Cekme -Su emme,
-Egilme -Bosluk orani, Kilcallik,

-Gecirimlilik, Boy degigimi
-Mikro yap1 incelemeleri
-Kimyasal analiz

2.1.3.1.1. Sertlesmis Betonda Mekanik Deneyler
Sertlesmis betonda mekanik deneyler; betonun batinligind bozmadan lzerine

aldigi yuklere ne kadar dayanabilecegini 6lgmek i¢in yapilan deneylerdir.

Basing deneyinde; silindir seklineki beton numuneye yukaridan ve asagidan
kuvvet uygulanir. Beton numunenin c¢atlamadan butinligunu korudugu son
kuvvetin silindir alanina boélinmesiyle basing dayanimi o6lgulmus olur. Birgok

yapida betonun 6nemli buyuklukte, yorulma, cekme, egilme, gibi degisik kuvvetlere
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maruz kalmayacagi varsayilmakta ve betonun Uzerine gelen en dnemli yuklerin

basing yukleri olduklari kabul edilerek hesap yapilmaktadir (Sekil 2.2).

Cekme deneyinde; betonda ¢cekme etkisi olusturacak kuvvetlerin sebep olacagi
sekil degistirmelere ve kirilmaya karsi, betonun godsterebilece@i direng Olgulur.
Deney, iki ucundan sabitlenmis numunenin zit yonlerde kuvvetlere maruz
birakilmasi esasina dayanir. Beton numunelerin ¢ekme dayanimlari, basing

dayanimlarina gore ¢ok daha dusuktur. Beton numune ne kadar ¢atlaga sahipse,

cekme dayanimi da o kadar zayiftir (Sekil 2.3).

Sekil 2.2. Betonda basing deneyi [24] Sekil 2.3. Betonda ¢gekme deneyi [25]

Egilme deneyi, literatirdeki fiberli betonlarin mekanik dayaniminin élgiimesi igin
en fazla kullanilan metoddur. Beton igerisine katilan fiberin roll; oldukg¢a kirilgan
olan betonu suneklestirmek, betonun Uzerine yUk aldigi zaman kirilmadan
esnemesini saglamaktir. Fiberlerin betona olan etkisini incelemek igin egilme
deneylerinden faydaniimaktadir. Egilme deneyleri ¢ nokta ve dort nokta olmak
Uzere ikiye ayrilsa da en fazla kullanilan deney metodu u¢ nokta egilme deneyidir.
Bizim de galismamizda kullanmig oldugumuz bu deney metodu hakkinda bilgi

vermek yerinde olacaktir.
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Ug Nokta Egilme Deneyi
Bu deney, sertlesmis beton deney numunelerinin egilme dayanimini belirlemek igin
yapilir. Prizma sekilli deney numuneleri, mesnet (alt) ve yukleme (Ust) silindirleri
tarafindan yUk uygulanarak egilme momentine maruz birakilir. Ulasilan en buyuk
yuk kaydedilir ve egilme dayanimi hesaplanir. Deney, TS EN 12390-4’e uygun
deney makinasi kullanilarak yapilir (Sekil 2.4 (a) ve (b))

(@)
JFIZ
@
RS>
| R 1
ST T T T T 1
N> = = Zqf
B T/
u2 uz2
Y "
. L23,5d al
(b)

Sekil 2.4. Ug nokta egilme deneyi [24]

Numunelerin hazirlanmasi ve yerlestirilmesi [26]

Uc nokta egilme testi icin hazirlanan dikddrtgenler prizmasi seklindeki beton
numunelerinin boyutlari, mekanik test cihazina uygun olmalidir. Harg olarak kaliba
dokulup sertlesmesi icin 1 gun beklenen beton, butunligunu sagladiktan sonra
kalipla beraber 28 gun su i¢inde tutulur. Beton numunenin gatlamadan en yuksek

fiziksel saglamliga ulasmasi igin bu sure dénemlidir. Su i¢inden ¢ikarilan beton
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numunelerinin 1slakhigi giderilip mekanik test cihazinin ayaklari Gzerine ortalanarak
yerlestirilir. Yikleme hizi, 0,04 MPa/s (N/mmZ®s) ile 0,06 MPa/s (N/mm?Z.s)
arasinda sabit gerilme artigs hizi saglanacak sekilde ayarlanmalidir. Yuk, darbe
etkisi olusturulmadan, secilen hiz +% 1 sapma sinirlari igerisinde saglanarak,
numune kirilincaya kadar, sabit hizda artirlmak suretiyle uygulanmalidir. Egilme

dayanimi, agagida verilen esitlik kullanilarak hesaplanir:

3FL
2

fef =
= 2d,d2

Burada;

fi  :Egilme dayanimi, MPa (N/mm?)

F : En buyuk yuk, N

L : Mesnet silindirleri arasindaki acgiklik, mm

d;, d2 : Numunelerin en kesit boyutlari, mm dir.

2.1.4. Yapisina Gore Betonun Cesitleri

Yapisina gore betonu; yalin beton,
guclendirilmis beton,
ongermeli beton,
kismi dngermeli beton,
fiberle guglendirilmis beton,

hibrit yapili beton olarak gruplandirabiliriz (Sekil 2.5) [27].
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Kaldinmlar, patikalar gibi gug¢li olmasina gerek
olmayan alanlarda kullanilan beton yalin
betondur. Cimento ve agreadan olusan bir

yaplya sahiptir.

Betonun boyutlarina yakin uzunlugu olan
genellikle demir gubuk, ¢elik hasir gibi yapilarin

kullanildigi betonlardir.

Betonarme yapilarda, bayldk acikliklari

ekonomik sekilde kapatmak i¢in  kesiti

dolayisiyla 6l yiku artirmak  yerine,

betona o6ngerme kuvveti vererek, isletme
yukleri altindaki betonda gekme gerilmesini yok
etmek ya da belli bir seviyeye kadar azaltma

dislncesi ile ortaya ¢ikmig bir tekniktir.

Fiberle guclendiriimis betonda, uzunluk/cap
orani yuksek, beton igerisine rastgele ve
sureksiz dagilan dogal ve sentetik fiberler

kullanilir.

Ongermeli ve fiberle glglendirilmis betondur.

Sekil 2.5. Yapisina gore beton gesitleri [27].
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2.1.5. Beton Catlaklari
Betonda; sertlesmeden once ve sertlestikten sonra fiziksel, kimyasal, termal ve
yapisal etkenler sonucunda olusan ayriimalara catlak denir. istenmeyen bu

ayrilmalar olustuklari zamana gore iki grupta incelenebilir.
A) Hidratasyondan dnce gorulen c¢atlaklar
B) Hidratasyondan sonra goérulen catlaklar

A) Hidratasyondan once goriilen catlaklar;

a) Plastik Oturma: Beton harcinin kaliba dékilmesinden itibaren Ug¢ saate kadar
gorulen catlamalardir. Kaliba dékilen hargta iri agrega taneleri zemine dogru
cokerken, su harcin ylizeyine dogru hareket eder. Ust ylizeydeki donatilar bu
harekete karsi koyarak, donati ile har¢ arasinda gekme gerilmesi olustururlar. Bu
suregte sertlesmesi tamamlanmamis beton, donatinin dogrultusunda c¢atlar (Sekil
2.6). Tedbir olarak karisim suyu orani fazla olmamal ve sikigtirma (vibrasyon) ¢ok

iyi yapiimalidir.

v v e Donatt

Sekil 2.6. Fazla su ilave edilen betonda donati ile beton arasinda ¢ekme gerilmesi

b) Plastik Buziilme: Plastik buzilme ayrilmalari; ¢imentonun sertlesmesi
(cimento-su arasindaki kimyasal reaksiyonlari) sirasinda, sicaklik ve rizgardan
kaynaklanan erken kurumalardir. Harcin kaliba dokilmesinden hemen sonra
(rizgar ve sicakhigin etkisiyle) baslayarak ilk alti saatlik siirecte gérilir. ik alti
saatlik sUrecte, hidratasyon igin gerekli su harcta kullanilir, tepkimeye girmeyen su
betonun vyuzeylerine dogru terleyerek, buharlasmayla uzaklagir. Ylzeydeki
buharlasma hizi, suyun terleme hizindan fazla olursa yuzey kuruyacak ve
buzulmeyle olusacaktir. Bu buzulmelere uyum saglayamayan betonda catlaklar
olusmaya baslayacaktir (Sekil 2.7). Tedbir olarak, beton ylzeyinin nemli tutulmasi

gerekmektedir.

0
T S

Sekil 2.7. Yeni dokulmus beton harcinda olusan terleme ve buharlagsma

16



c) Sabitligin bozulmasi: Yeni kaliba dokulmus harcin kalip hareketleri ve zemin

oturmalar gatlamalara neden olabilir.

B) Hidratasyondan sonra qgoriilen catlaklar:

a) Kuruma Biuzilmesi: Hidratasyondan sonra olusan kuruma nedeniyle gorilen
blzulme catlaklaridir. Tedbir olarak, su kuru siresini uzatmak ve disiUk su/cimento

oraninda harg dokumu yapilmalidir.

b) Donati Korozyonu: Gorulmeleri iki yili geger. Korozyona ugrayan donatinin
betonla birlestigi yerlerde genlesme etkisiyle olusturdugu catlaklardir. Tuzlu ve
asitli sulara maruz betonlarda gérular. Tedbir olarak demir donatinin betonun dig

yuzeyinde kalmasi dnlenmeli, ¢ok iyi sikistirma gecirimsizlik saglanmaldir.

c) Alkali Silika Tepkimesi: ik bes yillik slregten sonra ortaya gikan gatlaklara
sebep olur. Cimentodaki alkali oksitlerin, agregadaki aktif silislerle tepkimeye
girerek su absorplama kapasitesi ¢ok ylksek olan jelleri olusturmasi; bu jellerin ise

su emerek sismeleri catlaklar olusturur.

d) Donma-Cozulme: Beton igerisinde suyun donma-¢ozilmeye bagl olarak
genlesmeyle olusan catlaklardir. Tedbir olarak, suyun beton igerisine girmesinin

Onlenmesi ve hava surikleyici katkilar sayilabilir.

e) Isil Buzulme: Hidratasyon isisi ve ortam sicakligi etkileriyle gorulen buzilme
catlaklandir. Harcin dokumunden itibaren U¢ haftaya kadar gorulebilir. Tedbir
olarak dusuk hidratasyon isisina sahip ¢imento, donati dagihminin artirilmasi, gelik

veya diger liflerin kullanimi sayilabilir.

f) Diger Catlaklar: Betondaki asiri yik, zemin hareketleri, tasarim hatalari gibi

etkilerin sebep oldugu tehlikeli ¢atlaklardir. Betonun bakimi ile alakasi yoktur.

2.1.6. Beton Guglendirme Yoéntemleri

Betonun guclendiriimesi  "surekli" ve "sureksiz® veya bu iki ydntemin
kombinasyonundan olugsmaktadir. "Suarekli" ifadesi guglendirici malzemelerin
betonun igerisinde kesintisiz bir sekilde kullanildigini gosterirken, sureksiz
uygulamalarda gugclendiriciler, betonun boyutlarindan daha kisa bir sekilde

bulunur. Sekil 2.8'de betonun glclendirme yontemleri verilmistir.
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Demir gubuklar
»| celik Teller
Celik hasir
Sarekli
3 | Fiberle Cubuk seklinde
guglendirilmig » Ipiksi yapilar
polimer Hasir seklinde
Beton Tekstil Grunleri
guglendirme
yontemleri . . .
Mineraller (asbestos, kayaylni vb.)
Dogal » Organik (seliloz, hint keneviri, sisal, bambu
> fiberler vb.)
A
Sureksiz Celik, titanyum vb.
Suni Karbon, cam vb.
—I—y fiberler Polimer (polietilen, polipropilen, naylon,
PVA, kevlar vb.)

Sekil 2.8. Beton yaplilar igin gliclendirme cesitleri [27]

2.1.6.1. Surekli Fiber Guglendirmeleri

a) Celik cubuklar ve ongermeli tendonlar: Beton glglendirmesinde en fazla
kullanilan fiberler demir ve c¢elik c¢ubuklardir. Ayrica ¢elik hasirlar da
kullaniimaktadir. Ongermeli betonlarda ise; celik halatlar, celik hasirlar ve celik
cubuklar kullaniilmaktadir. Elastikiyet moduld; kullanilan gelik gubuklar icin yaklasik
olarak 200 GPa, ongermeli halatlar igin 193 GPa, ¢elik hasirlar igin 186 GPa’dir.

Celigin betonda guglendirme igin kullaniimasinin birgok avantajlar vardir. Celik
sunek ve gugludur, elastikiyet modulu oldukga yuksektir. Ancak korozyona ¢ok
musait olmasi ve elle tasinmasinin zor olmasi en buyuk dezavantajlaridir. Bu
dezavantajlarin Ustesinden gelmenin en iyi yolu da yuksek performansli fiberler

kullanmaktan gegmektedir.

b) Fiber ile gliglendirilmis polimerler: Fiber ile glglendiriimis polimerler, karbon,
cam, aramid veya diger yuksek performanslh fiberlerin polimer matrisin igerisine
gomulmesiyle elde edilen ¢ubuk, tendon ve kafes sistemlerdir. Fiber ile
guglendirilmis polimerler en basta korozyonu oOnlemektedir. Ayrica manyetik
olmamalar sebebiyle radar istasyonlari, baz istasyonlari, hizli tren platformlari gibi

O0zel uygulamalarda istenilen sonucu vermektedirler. Fiber ile guglendirilmis
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polimerlerin désenmesi ve elde tasinmasi kolaydir. Gevseme kaybi az, yorulmaya

karsi direncleri fazladir.

Fiber ile guclendirilmis polimerlerin de elbette dezavantajlari olabilmektedir; yuksek
maliyet, dusuk kesilme dayanimi, hassas gerilim-kopma etkisi, az suneklik bazi

polimer fiberlerin problemi olabilmektedir.

2.1.6.2. Siuireksiz Fiber Guglendirmeleri

Beton icerisinde kullanilan kisa fiberler farkh sekilde gruplandirilabilir. Basta, dogal
organik (seluloz, sisal, hint keneviri, bambu vb.), dogal mineral (asbest, tas ylnu
vb.) ve sentetik (gelik, titanyum, cam, karbon, polimerler, sentetik fiberler) olarak
gruplandirabiliriz. Bu kisa fiberleri, yogunluk, ylzey sertligi, kimyasal kararlligt,
cimento ile reaktivitesi, 1siya karsi direnci, alevlenebilirligi gibi kimyasal ve fiziksel
Ozelliklerine goére gruplamak da mimkidn oldugu gibi, gerilme direnci, elastikiyet
modull, sertligi, sunekligi, uzama katsayisi, yuzey gerilimi gibi mekanik

Ozelliklerine bakarak da gruplandirabiliriz.

Beton icerisindeki kisa fiberlerin; kesit sekilleri, uzunluklari, geometrik sekilleri ile
ayarlama yapilarak ¢imentonun matrise saglam bir gekilde baglanmasi
saglaniimaktadir (Sekil 2.9).
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Sekil 2.9. Sekillendirilmis sureksiz fiberler

2.1.7. Fiberle Guglendirilmig Beton [28]
Fiberle gugclendiriimis beton; ¢imento, agrega ve c¢ogunlukla siireksiz dagilmis

fiberlerin su ile karistirilmasiyla meydana gelen beton olarak tanimlanmaktadir.

Beton igerisinde yaygin olarak kullanilan fiberler; celik, polipropilen, karbon ve
alkali direngli cam fiberlerdir. Fiberli betonlarda, butin fiber ¢esitlerinde saglanmasi
gereken en dnemli 6zellik fiberlerin beton igerisinde homojen olarak dagiimasi ve
bu dagilimin beton karistirildiktan sonra da bozulmamasidir. Duzenli bir sekilde
dagilan fiberler, beton igerisinde olugan catlaklari dnlemekte ve catlaklarin beton
icerisinde ilerlemesini yavaglatarak betonu daha dayanikli hale getirmektedir. Bu
Ozelliginden dolay: fiberli betonun 6zellikle gekme ve egilme dayanimini artiran

faktorler darbe etkisine karsi dayanimini da artirirlar.

1960’ yillarda beton igerisinde cam fiberlerin kullaniimasiyla fiberli betonlar
alaninda ilk g¢alismalar yapiimistir. Betonun dayanimina fiberlerin etkisi Uzerine

yapilan arastirmalar neticesinde; beton harcina eklenen sureksiz veya surekli
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fiberlerin kirllgan olan betonu suneklestirdigi (esneme kabiliyeti) ve catlamalari

azalttigi belirlenmistir.

Fiberin Tanimlanmasi
Her tarli maddeyi olusturan ince-uzun parcalara, ipliksi yapilara fiber

denilmektedir. Lif, fibril, elyaf gibi terimler de ayni anlama gelmektedir.

Amerika Beton Enstitisu Komitesi (ACIC), bir fiberi tanimlayan en iyi 6zelligin fiber
boyunun, fiber gapina boliunmesiyle elde edilen “uzunluk/cap” (aspect ratio) orani
oldugunu belirtmektedir. Uzunluk/¢cap oranina “narinlik orani” denilmektedir.
Narinlik orani arttikgca fiberin beton matrisi ile olan bagdi artacak, hacim olarak

betonun igerisinde az yer kapladigi i¢in ¢atlamalar zorlasacaktir [7].

Normal beton ile fiberli betonlarin gerilme-gekil degistirme egrilerinin yer aldigi
grafige bakildiginda (Sekil 2.10.) ilk gatlak olustuktan sonra normal beton derhal
kirillacak, ancak fiberli beton yik almaya devam edecek, hatta egilme dagiliminin

arttigi gorulecektir [29].

Mikro teller 4 P Y 3
Mikro / zun teller
catlaklar \ ’
. - 1l :
Dt HiH
N .
'Y
w P
<
Kisa nmukro tel
T oigeTen
\ Uzun tel 1geren
Yalin harg

Sekil degistirme

Sekil 2.10. Fiberli betonlarin sekil dedistirme-gerilme grafigi [13]

21



Ayrica fiberle glglendiriimis beton c¢alismalarinda sik sik karsilasilan terimler
asagidaki gibidir:

Elastisite modulli: Malzemelerin kuvvet altinda elastik sekil degisitirmesinin
OlcUsudur. Tanimi geredi birim kesit alanina sahip bir malzemede (genellikle 1
mm?) birim boyu bir kat arttirmak icin (6rnegin 1m lik teli 2m yapmak icin)
uygulanmasi gerekli kuvveti gosterir. Kimi kaynaklarda Young modulu olarak da

geger.

Suneklik: Malzemelerin enerji emme kapasiteleridir. Malzemelere uygulanan

kuvvet neticesinde butinligin bozulmadan esneme kabiliyetidir.

Cekme-Egilme-Basing dayanimi: Malzemelerin mekanik deneylerdeki ilgili

kuvvetlere yapi butunliguni bozmadan dayandiklari en yliksek kuvvetler.

2.1.7.1. Fiber Cesitleri
Genel olarak fiberler agagidaki siniflara ayrilirlar:

1. Metalik fiberler
2. Sentetik polimerik fiberler
3. Mineral fiberler
4. Dogal elde edilen fiberler

Metalik fiberler; genellikle celikten fiberlerdir.. Polimerik fiberler; aramid, naylon,
polyester, akrilik, polipropilen, polietilen vb. fiberlerdir. Cam fiberler, camin eriyik
haldeyken kilcal deliklerden akitilarak elde edilen mineral fiberlerdir. Sellloz,
hindistan cevizi, hint kamisi, keten, akwara, seker kamigi posasi, jut, kenevir gibi
dogal fiberlerin tipleri de betonun guglendiriimesinde kullaniimaktadir. Cizelge
2.4’te baz fiberlerin 6zellikleri verilmigtir.

Amerika’daki Fiberle Guglendiriimis Beton Birligi (FRCA) ise betonda kullanilan
fiberleri su sekilde belirtmigtir.

e Celik Fiberler
e Mikro-sentetik fiberler: Uzunluklart 30-80 mm arasinda degisen polipropilen,

polietilen, polyester, naylon, karbon, aramid, akrilik vb. fiberler.
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e Makro-sentetik fiberler: Yogdunlugu 1,8-12 kg/m*® polipropilen ve diger

polimerlerden olusur.

e Cam fiberler

e Seliloz fiberler (Dogal fiber olmasina ragmen FRCA ayri olarak vermistir)

e Dogal fiberler: Hindistan cevizi, sisal, hint keneviri, seker kamisi, bambu vb.
e PVA Fiberler

o Ozel fiberler

e Celik mikro-makro harman fiberler

e Diger fiberler

Cizelge 2.4. Baz fiberlerin 6zellikleri [30]

Celik

Cam

Polimerik

Asbestos
Karbon

Dogal

. Cap
Fiber (0,001ing)
yumusak celik 4-40

paslanmaz gelik 4-13

4-5
polipropilen 20-160
polietilen 1-40
poliester 4-3
amarid 4-47
0,0008-1,2
0,30-0,35

agag seliilozu 0,8-4,7

sisal <8
hindistan cevizi lifi  4-16
bambu 2-16
hintkeneviri 4-8
akwata 40-160
cimen 17

Ozgiil
agirhk
(g\cm?)
7,8
7,8
2,5-2,7

0,9
0,96
1,38
1,44

2,6-3,4
19

15

0
1,12-1,15
15
1,02-1,04
0,96

Elastikiyet
(ksi.1000)

29

23,2
10,44-11,6

0,5
0,725-25
1,45-2,5
9-17

23,8-28,4
33,4-55,1

1,45-5,8
1,89-3,77
2,76-3,77
4,79-5,8
3,7-4,64
0,076-0,464

0,716

Gerilme
kuvveti (ksi)

50-250

300
360-500

80-110
29-435
80-170
525

29-500
260-380

44-131
41-82
17-29
51-73
36-51
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Kirilma
deformasyonu
(%)

35

3
3,6-4,8

3-80
10-50
2,5-3,6

2-3

0,5-1,5

3-5
10-25

1,5-1,9

3,6
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2.1.7.2. Fiberli Beton Bilegsimindeki Parametrelerin Betona Etkisi

a) Narinlik Orani ve Fiber Miktari

Fiberlerin betona olan etkisini inceleyen calismalarda narinlik orani ve fiber
miktarinin gok onmeli oldugu belirtilmigtir.

Fiberli beton calismalarinda genellikle fiber miktari hacimce % 0,5 ve % 2,5
olmustur. Hacimce % 2,5 fiber miktarina kadar betonun egilme dayaniminin arttigi
bilinmektedir. Narinlik orani arttikga; fiberin matrisle olan fiziksel ve kimyasal
baglarini sagladidi ylzey alani artmis, ayrica fiber matris icerisinde daha az yer

kapladigi igin buttinlik korunmustur.

b) Fiber Tipinin Etkisi

Celik fiberlerin degisik sekildeki tipleriyle yapilan calismalarda uclar bukuli
fiberlerin daha fazla egilme dayanimi sagladigi goralmustir. Ancak fiber tipinde
onemli olan fiberlerin matris icerisine homojen olarak dagilmasi ve bu homojen
dagihmin bozulmamasidir. Fiberlerin belirli bolgelerde toplanmasi kompozitin

butinlGgund bozacaktir.

1987 vyilinda Beksa Izmit Fabrikasi dis saha yol betonlarina celik hasirla
bagslanmig, daha sonra %50 ortak olan Bekaert'in dnerisi dogrultusunda kalan
bdlgelerde beton harcina Dramix (kisa ¢elik fiber) eklenmistir. Her glin onlarca agir
tonajli aracin gectigi bu yolda celik hasirli yol deforme olurken dramix’li yol

batinlagund korumustur (Sekil 2.11).
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Sekil 2.11. Beksa izmit Fabrikasi dis saha yol betonlarinda bir tir gelik fiber olan
dramix’in kullaniimasi [12].

c) Fiber ile Giiglendirilmis Betonlarla ilgili Literatiir Galismalar

Binlerce yildir beton igeriginde kullanilan fiberlerin g¢esiti, teknolojinin gelismesiyle
yerini daha farkli malzemelere birakmig ve bu alanda yapilan c¢alismalarin
sayisinda olaganustlu artis olmustur. Yapilan c¢alismalarda betonun mekanik
dzellikleri, islenebilirligi gibi konular daha 6n plana ¢cikmistir. Ozellikle fiber miktari,

fiber tUrleri ve mikro-nano fiberlerin etkileri incelenmisgtir.
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Mohamed ve ark. [31] mikroselllozun betonun fiziksel Ozelliklerine etkisini
incelemiglerdir. Beton harcina mikrofiber eklemenin (% 21 agirlik/hacim), betonun
sikisma ve gerilme dayanimini arttirdigini géormasglerdir. Peters [32] agirlikgca %
3’luk mikro ve nanoseluloz eklemenin egilme dayanimini % 53 artirdigini
belirtmigtir. Claramunt ve ark. [33] nanoselllozun betona olan mekanik etkisini
incelerken agirhkga % 3’luk nanosellloz ilavesinin, egilme gerilimini % 50’den
fazla arttirdigi sonucuna varmiglardir. Bu alanda yapilan en yeni ¢galismalardan bir
tanesi Nilsson ve Sargenius’e [34] aittir: Agirlikca % 0,11, 0,22 and 0,33 sellloz
mikrofiberler ¢imento harcina eklenmis, betonun mekanik &zelliklerindeki
degisimler incelenmistir. Diger calismalarin aksine sellloz nanofiberlerin betonun
mekanik Ozelliklerine ve kuruma buzilmesine bir etkisinin olmadigini, su

absorplama 6zelliginin ise arttigini sdylemiglerdir.

P. Sardushian ve Z. Bayasi, lif tiplerinin betonun mekanik 6zelliklerine olan etkisini
incelemiglerdir. Bu deneylerde degisik sekillerdeki fiber tiplerinin betona olan etkisi
belirlenmistir. Narinlik orani 60 ve hacimce % 2,0 oraninda olan uglari bukali
(hooked) liflerle hazirlanan betonun egilme dayanimi ve sunekliginin, diger liflere

gore daha yuksek oldugu belirlenmistir [35].

Betona fiber eklenmesinin, harcin islenebilme 6zelligi tUzerine etkilerini inceleyen
arastirmalarda; fiberlerin betona eklenmesiyle beton harcinin iglenebilirliginin,
kullanilan fiber miktariyla ters orantili oldugu goérulmustur. Fiberlerin narinlik

oranlarinin artmasi, harcin islenebilme 6zelligini azaltmistir.

Swamy, celik fiberli betonlar Gzerine yapti§i calismada, fiber-matris baglanmasinin
egilme dayanimina olan etkisinden bahsetmistir. Ayrica, beton Uretiminde; fiberli
betonun hazirlanmasinda islenebilirligi kolaylastirmak icin karisima ugucu kul
katiimasinin etkili oldugu ve fiberli betonun gerilme gecisi dayanimini (aderans)

artirdigini belirtmigtir [36].

Fiberin takviye olarak kullanilmasinda sagladigi avantajlardan en dnemlileri; asiri
yuk altindaki kiris ve kolonlari daha esnek bir hale getirip catlaklari dnlemesi

oldugu belirtiimektedir.

Romualdi ve Mandel, 1963 yilinda betonun ¢ekme dayanimini arttirmak igin

calismalar yapmiglardir. Betonun c¢ekme bolgesinde birbirine paralel olarak
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yerlestiriimis ince tellerin kirisin ¢ekme dayaniminin arttirdigi ve kiriima

gerceklesinceye kadar ¢atlaklarin fazla buylimedigi ifade edilmistir [37].

Yapilan egilme deneylerinde, maksimum egilme ylkundeki esnemenin artan fiber

miktar1 ve fiber boyutuna bagli olarak degistigini belirtiimektedir [37].

Shah ve Rangan, fiberlerin karigsim igerisindeki dagilimi, fiber miktari, fiber boyu
gibi faktorlerin betonun basing ve egilme dayanimina olan etkilerini incelemiglerdir.
Yapisindaki fiber miktarlari % 0,25-1,25 arasinda degisen betonlarin egilme

dayanimlarinin fiber miktariyla arttigini belirtmislerdir [37].

Egdilme dayanimina etki eden faktorler Snyder ve Lankart tarafindan da
incelenmigtir. Fiberli beton harcinda, ilk ¢atlak dayanimina ve egilme dayanimina,

fiberin miktar1 ve narinlik oraninin etkili oldugu goérulmastur. [38].

Harc icerisindeki fiberlerin birbirlerine olan yakinhklari "fiber aralid" olarak
isimlendirilir ve egilme dayaniminda fiber araligi da etkilidir. Bu konuda Romualdi
ve Mandel, harg icerisinde slreksiz dagilimis fiberlerin geometrik merkezleri

arasindaki ortalama araligi veren bagintiyr agsagidaki sekilde ifade etmislerdir:

S=138d (1/p)¥?

Burada;

S: Ortalama lif araligi ( mm)

d: Lif capi (mm)

p: Hacimsel olarak lif miktari ( % )

olarak verilir.

Buna gore aralik, fiber capina bagl olarak artmakta ve fiber miktar arttikgca da

azalmaktadir.

Betonun mekanik deneylerinde basin¢ deneyleri Williamson tarafindan da fiberli
betonlar igin yapilmig; en fazla agrega tane buyuklukleri 19,00 mm ve 9,50 mm
olan karigimlara hacimsel olarak % 1,0 ile % 2,5 arasinda degisen fiber eklemenin

betonun basing dayanimini dnemli bir sekilde arttirdigi sonucuna varmigtir [39].

Wubs, fiberli betonlarin egilme dayanimi tzerine yaptigi ¢alismada maksimumen
fazla agrega tane buyukliga 16,00 mm ve su/cimento orani 0,53 olan harca
60/0,80 mm boyutlarindaki fiberleri ekleyerek c¢alhgmistir. Calismalarinin
sonucunda; fiberli betonlarin ilk catlaktan sonra bile belli bir yuk tasima
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dayanimina sahip oldugunu ve egilme dayaniminin fiber miktariyla arttigini

belirtmistir.

Betonun kirilma davraniglarini inceleyen Harris, Varlow ve Ellis. kiris numuneleri
Uzerinde eg@ilme deneyleri yapmiglar ve elde edilen sonuglara gore kirilmanin;
beton igerisindeki liflerin miktarina, fiber dagihmina ve fiber tipine bagli oldugunu
belirtmiglerdir [40].

Tanigawa, fiberli betonun gerilme kuvvetleri altinda sekil degistirme davranigini
incelemigtir. Yaptigi deneylerde narinlik orani 60 ve 90 olan iki tip fiber, hacimce %
0,50 ile % 2,0 arasinda degisen oranlarda betona eklenmistir. Elde edilen
sonucglardan metematiksel bir fonksiyon elde edilmis ve gerilme—deformasyon

egdrilerinin geligtirilen fonkiyonla ortustigu ifade edilmistir [41].

Taylor, Tai ve Roney, fiberle guglendiriimis beton numunelerinin eksenel basing
dayanimlarini incelemislerdir. Eksenel basing deneyinde yuklerin ayni anda veya
birbiri ardina uygulamanin sonuglari etkiledigini belirtmiglerdir. Ayrica numunelerin
basing dayanimlarinin, egilme dayanimlarindan yuksek c¢iktigini ifade
etmislerdir.[42].

Betonlarin gerilme-sekil degistirme davraniglari ve gerilme hallerinde basing
dayanimlarini inceleyen Traine ve Mansur, karisimlarda narinlik orani 33 ve 60
olan iki tip fiber, hacimce %0,5, %1,0 ve %1,5 oranlarinda kullanmigtir. Tek eksenli
gerilme deneylerinde narinlik orani 60 ve fiber miktari %1,5 olan betonlarda basing

dayanimi % 22 oraninda artmigtir [43].

iki eksenli gerilme halinde ise biitiin beton numunelerinde fiberli betonun dayanimi
normal betonun dayanimindan daha yuksek bulunmustur. Fiber miktari % 1,5 ve
narinlik orani 60 olan betonlarda basin¢g dayanimindaki artis orani % 78 olarak

bulunmustur. Elde edilen bu artiglarin fiberlerin etkinligine bagh oldugu belirtilmistir.

Kisaca betonda takviye olarak kullanilan fiberlerin, narinlik orani, tipi, harg
icerisinde dagilimi, elastikiyet moduli ve yapisi gibi 6zelliklerine baglh olarak
yuksek yuksek performansli beton Uretilebilmekte ve bunun sonucunda ekonomik,
uygulanabilir ve saglikli betonlar yapilarda kullanilabilmektedir. inceledigimiz birgok
calismaya dayanarak, fiberli betonlarin mekanik 6zelliklerine etkileyen en 6nemli
hususlar; fiber miktari, fiber dagilimi ve narinlik orani oldugunu soyleyebiliriz. Bu

sonugclara gore;
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e Hacimce % 0,25-2,00 arasinda degisen fiber miktarlari ile hazirlanan
betonlarin egilme dayanimlari fiber miktarinin artigsiyla dogru orantili olarak

artmaktadir,

e Kirllma; fiber miktarina, karisim icerisindeki liflerin dagilimina ve fiber tipine

baghdir,

e Betonun mekanik ozelliklerinin iyilestiriimesi icin nanoseluloz fiber kullanimi

henlz ¢ok yeni bir uygulama olup, ¢alismalar olumlu sonuglar vermektedirler,

e Fiberlerin beton igerisine eklenmesiyle, beton harcinin iglenebilme ozelligi

kullanilan fiber miktarinin artmasiyla azalmaktadir,

e Maksimum egilme yukindeki sekil degistirmeler artan fiber miktari ve fiber

boyutuna bagli olarak dnemli bir artis gostermektedir,

e Fiberle guclendiriimis betonda ilk catlak dayanimi ve maksimum egilme

dayanimina, fiberin narinlik orani ve miktari etkilidir,

e Fiberin gap! arttikga ortalama fiber araligi da artmaktadir, fiber miktari arttikgca

ortalama fiber araligi da azalmaktadir, diyebiliriz.

2.2. Kompozit Malzemeler

Kompozit malzemeler; birbirlerinin zayif yonini dizelterek Ustin o6zellikler elde
etmek amaciyla bir araya getiriimis degisik tur malzemelerden veya fazlardan
olusan malzeme sistemidir (Sekil 2.12). Cam elyafli polyester levhalar, celik
donatili beton elemanlar, otomobil lastikleri ve seramik metal karisimi olan

kompozitler bunlara érnektir.

Kompozitler, ¢ok fazli malzemelerdir. Yapilarinda bir ana faz ile onun iginde

dagiimis pekistirici bir donati faz bulunur.

Faz: Bir malzemenin igyap! yonunden farkli olan kisimlarina denir.
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Sekil 2.12. insaatta kullanilan beton-demir kompozit [44]

Kompozit malzemeler; donati veya pekistiriime tarine gore u¢ gruba ayrilir (Sekil

2.13):

Taneli Fiberli
Kompozitler |Kompozitler

Kompozitler

Tabakali
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Sekil 2.13. Kompozit malzeme turleri

Fiberli ve tabakali kompozitlerin sagladigi 6zelliklerdeki artis, taneli kompozitlere

gore daha yuksektir. Kompozit malzemelere ¢ok iyi bir drnek olan betonda,

guglendirme amaciyla fiberler kullaniimaktadir.

2.2.1. Biyokompozit Malzemeler

Biyokompozit; matrisi veya fiber (donati) kismi dogal olan kompozitlere denir. Yesil

kompozit; tamamen dogal kompozitlerdir, matris ve fiber kismi dogada ¢dztinebilir
ve yenilenebilirdir. Sekil 2.14 ve 2.15'te dogal fiberlerin gesitleri, Cizelge 2.5'te de

fiziksel dzellikleri verilmigtir.
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Cizelge 2.5. Bazi fiber ¢esitlerinin 6zgul katsayi degerleri [30]

. - Yogunluk Esneklik katsayisi Ozgiil katsayi
Fiber Cesidi (glcm?) (GPa) (esneklik/yogunluk)
E-Cam 3 73 29
Kendir 1 70 47
Keten 1 60-80 43-57
Hint keneviri 1 10-30 7-21
Sisal 1 38 29
Hindistancevizi lifi 1 6 5
Pamuk 2 12 8

DOGAL
FIBERLER
BITKISEL HAYVANSAL MINERAL
FIBERLER FIBERLER FIBERLER

Tohum\| | Hasir fiber Yaprak\sert Yiin\sag ipek Amyant

sag -Keten fiber fiber

fiber -Kenevir -Sabir otu Koyun, deve,

Pamuk -Diger -Muz fiberi lama, tavsan,

Akon govde -Cim fiberi keci vb

fiberler -Palm fiberi ylnleri

Sekil 2.14. Dogal fiberler [30]
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e  Seker kamisi

- e Bambu agaci
* Muz

~* Suptrge koki
® Hint keneviri

e Kenevir muzu
® Hindistan cevizi
e Hurma agaci

e Keten

e Kenevir

e Su kabag

e Agac govdeleri
e Pamuk

e |sirgan otu

Sekil 2.15. Bazi bitkisel lif kaynaklari [28]

Biyokompozit Malzemelerin Avantajlari

Yenilenebilir kaynak

Dunya gapinda elde edilmesi

Uretimde dlslk maliyet-eneriji gereksinimi

Dusuk 6zgul agirhk, yuksek 6zgul mukavemet ve yuksek sertlik

Sentetik kompozitlere gére daha saglikli isleme ve Uretim

Uretim makinalarini daha az asindirici

Yuksek elektrik direnci

lyi akustik yahtim ézelligi

“Karbon nétr’e uygunluk [45] (atmosfere yaydigimiz karbondioksit miktari ile

ayni miktarda karbondioksiti ortadan kaldirma durumu)
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2.2.2. Nanokompozit Malzemeler
Kompoziti olusturan matris veya fiber fazlardan en az birinin bir, iki veya U¢

boyutunun 100 nanometreden kiguk oldugu kompozitlerdir [46].

Bilesenlerin boyutlari degistikge nanokompozitin; mekanik, elektrik, termal, optik,
manyetik, elektrokimyasal, katalitik 6zellikleri de degismektedir [47].

Nanokompozitler dogada yaygin olarak bulunmaktadir. Nanokompozit
malzemelerin kimyasal ve fiziksel Ustlnllkleri sebebiyle eski medeniyetler dahi bu
malzemeleri kullanmislardir. Mayalarin kullandigi maya mavisi boyasinin koyu
rengini biyolojik ve kimyasal korozyonlara karsi uzun yillar korumasi buna guzel bir
ornektir. 1950'lerin ortalarinda nano o6lgekte organik Killer; polimer ¢ozeltilerinin
viskozitelerinin ayarlanmasinda ve kozmetik Urlnlerde homojenlik kontroll igin
kullanilmaya baslaniimistir. 1970'lerde polimer/kil kompozitler makale basliklarina
girmistir. Dogada bol miktarda bulunan seltloz da nanofiber ¢alismalarinda 90'l

yillardan itibaren popdilerligini sturekli arttirmaktadir (Sekil 2.16).

300
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Yayin Sayisi
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Sekil 2.16. Seluloz nanokompozit alaninda yapilan c¢alismalarin yillara goére
dagilimi [48]

Nanokompozit malzemelerin geleneksel diger kompozit malzemelerden
ustiin olmasinin en temel sebebi kompozit bilesenlerinden birinin ylizey
alani/hacim oraninin ¢ok yiiksek olmasidir. Bu o6zellik nano malzemenin

matrisle fiziksel ve kimyasal etkilegsimlerini arttirmaktadir.
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Rozman vd. yaptigi arastirmada; nanosellloz fiber yapisindaki hidroksil gruplarinin
afinitesinin ¢ok ylksek olmasi, poliiretan matrisle kovalent bad yaptigini ortaya
cikarmistir  [49]. Nanokompozitler igerisindeki nano boyutlu malzemeler
parcaciklar halinde (6rn. mineraller), tabakalar halinde (pul haline getirilmis killer),
elyaf halinde (karbon nanotlpler, elektrospin fiberleri) olabilir [46]. Nanokompozit
malzemelerin yapisinda ¢api nanometre boyutlarinda fiberler kullaniimasi
kompozit malzemenin egilme dayanimini arttirmak icin ¢ok iyi bir tercihtir.
Nanofiberler, ¢caplarina gore uzunluklari ¢ok fazla oldugu igin; matrisin igerisinde
¢cok az yer kaplamalarina ragmen matrisle maksimum oranda yuzey alanlarini
birlestirirler. Bu durum kompozit malzemeye; daha fazla egilme dayanimi, daha az
catlama olasihgi, daha fazla matris malzemesi kullanma olanagi getirecektir. Sekil
2.17'de gosterildigi gibi kompozit malzemelerin icerisinde kullanilan fiberin ¢api

nano olgege dogdru gittikge elastikiyet katsayisi ve azami egilme dayaniminin arttigi
gozlemlenmistir.

Nanofiber Nanofiber

Gerilme Dayanimi ~ Elastisite Modulu ~

Karbon

Mikrofiber

12E+04 6.0E+02

1.0E+04 Karbon ‘ 5.0E402

Mikrofiber
B8.0E+03 4.0E+02

Fiber |
606403 306402
406403 ~ | l Uzunluk/Gap 208402

Uzunkuk/Cap
106402 : . 2000

2.0E+03

0.0E+00 0.0£+00

01

oA

Sekil 2.17. Mikro dlgekten nano dlgege kadar nanofiberlerin gerilme dayanimi ve
elastisite modulu degigimi [7]

Nanofiberlerin bunyesinde bulunduklari ana yapidan ekstrakte edilmeleri igin
fiziksel, kimyasal, biyolojik yontem mevcut olup; bu yontemler birgcok calismada

kullaniimigtir. Cizelge 2.6'da bu yontemler ve ilgili calismalar verilmigtir.
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Cizelge 2.6. Nanofiberleri elde etme ydntemleri ve ilgili galismalar

ELDE ETME REFERANS

YONTEMLERI

Mekanik uygulamalar Chakraborty, Sain, ve Kortschot (2005), Chakraborty, Sain, ve
(soguk ezme gibi) Kortschot (2006)

Ogiitme Abe vd. (2007), Abe, Nakatsubo, ve Yano (2009), Abe ve
Yano (2009), Abe ve Yano (2010), Nogi, lwamoto, Nakagaito,
ve Yano (2009)

Yuksek basingta Herrick vd. (1983), Nakagaito ve Yano, 2004, Nakagaito ve
homojenizasyon Yano, 2005, Nakagaito ve Yano, 2008, Turbak vd. (1983)
Kimyasal uygulamalar Araki, Wada, Kuga, ve Okano (2000), Elazzouzi-Hafraoui vd.
(6rn asit hidrolizi) (2007), Liu, Liu, Yao, ve Wu (2010)

Biyolojik uygulamalar Hayashi, Kondo, ve Ishihara (2005), Henriksson, Berglund, ve
(6rn enzim ile hidroliz) Lindstrom (2007), Paakko vd. (2007)

TEMPO-esliginde Iwamoto vd. (2010), Saito vd. (2009), Saito, Kimura,
oksidasyon Nishiyama, ve Isogai (2007), Saito, Nishiyama, Putaux,

Vignon, ve Isogai (2006)
Sentetik ve elektrospin Frenot, Henriksson, ve Walkenstrom (2007), Kim, Kang,
uygulamalari Marquez, ve Joo (2006), Ma, Kotaki, ve Ramakrishna (2005)

Ultrasonik teknikler Cheng, Wang, ve Han (2010), Cheng, Wang, ve Rials (2009),

Yapisinda nanofiber bulunmayan bir malzemeden nanofiber elde etmek icin ise

Cizelge 2.7'deki yontemler kullaniimaktadir.

Cizelge 2.7. Nanofiber uretim yontemleri [50]

Meltblowing Eriyik haldeki polimer veya reginenin dar bir alandan
gecgerken cok gugcli hava jeti ile fiberlesmesine dayanir.

Bikomponent lifler  Ayni lifi olusturacak iki farkli kimyasal ve fiziksel 6zellikteki
polimerin ayni duze deliginden akitilarak elde edilmesi
olarak tanimlanir.

Spunbond Meltblowing yéntemiyle olan farki filamentleri inceltmek igin
kullanilan havanin hacmi ve sicakliktir.

Elektrostatik Polimer ¢ozeltilerinden ve eriyiklerinden elektrostatik
egirme kuvvetler yardimi ile nanofiber tlilbent elde edilmesine
dayanir.
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2.3. SELULOZ

Seluloz, yeryuzinde en fazla bulunabilen ve yenilenebilir bir polimer kaynagidir.
Bu dogal polimer; cogunlukla bitkilerin hicre duvarindaki lignin ve diger
polisakkaritler (hemiseliloz) ile beraber bulunmaktadir. Selllozun vyillik Gretim
miktari 10'° ton olarak tahmin edilmektedir [51]. Kimyasal yapi olarak seliiloz;
belirli sayida glikoz molekullerinin bir eter koprusu ile baglanmasi sonucunda
meydana gelmig duz zincirli dogal bir polimerdir. Bitkilerde 2-20 nm c¢apinda 100-
40 000 nm uzunlugunda mikrofiber, lifler halinde bulunmaktadir. Sellloz
molekdilleri intra- ve inter- molekiler H-baglari ile olusan sarmal yapiya sahiptir.
Selulozda kovalent baglarla olusan dogrusal yapi, hidrojen baglarinin varligi ile Gg¢

boyutlu ve kolay ¢bziinmeyen bir yapiya ulasir (Sekil 2.18-19) [52].

o OH \
HO o
' ’O%O\F?\
HO OH OH

gk Dok P
\‘\P‘m “\’“f -'é"“ .,\:zm.,
“%f"% ‘\:g“( m‘ .(4 (

¢ &7 .‘ -

Sekil 2.18. Selilloz B-D glikoz polimeri [53]

Katmanlar
aras:
\\ hidrojen baZ:

Sekil 2.19. Selulozun hidrojen baglarindan kaynaklanan katli yapisi [54]
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Selluloz kaynaklari

buyuk oranda;

sellloz, yari

maddelerden olusmaktadirlar (Cizelge 2.8)

seliloz,

Cizelge 2.8. Bazi selliloz kaynaklarinin kimyasal bilesimi [55]

BiYO_FiBRiL
CESIDI
Odun

Odun disi
urdnler

BILESIM (%)

lignin ve ekstrakt

KAYNAK SELULOZ YARI LIGNIN  EKSTRAKT
SELULOZ
Sert Agag 43-47 25-35 16-24 2-8
Yumusak Adag 40-44 25-29 25-31 1-5
Bagasse 40 30 20 10
H.ir.1distan cevizi 32-43 10-20 43-49 4
Il:/llfllsw Kogani 45 35 15 5
Misir Sapl 35 25 35 5
Pamuk 95 2 1 04
Meyve Posasi 50 30 17 3
Yas Keten 71 21 2 6
Kuru Keten 63 12 3 13
Kenevir 70 22 6 2
Heneguen 78 4-8 13 4
Sabirotu 73 4-8 17 2
Hint Keneviri 71 14 13 2
Kenaf 36 21 18 2
Rami 76 17 1 6
Sisal 73 14 11 2
Crotalaria Juncea 80 10 6 3
Bugday Samani 30 50 15 5

Seluloz molekulindeki tg¢ tar hidroksil grubunun, tim primer ve sekonder alkolik

gruplar

ile  kimyasal

reaksiyonlara,

esterifikasyon,

eterifikasyon ve benzer

reaksiyonlara maruz kalmasi sonucu seluloz turevleri meydana gelmektedir.

Seluloz esterler, sellloz eterler, okside olmus sellloz, ¢ozinmus sellloz olarak

seluloz turevlerini gruplandirabiliriz [56] (Cizelge 2.9).
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Cizelge 2.9. Sellloz turevleri

Seliiloz Eterler Organik esterler inorganik esterler
Metil seltiloz MC Sellloz asetat Seluloz Nitrat
(Nitroseluloz)
Metil hidroksi MHPC Sellloz triasetat
propilseIUIoz Selliloz Silfat
Karboksimetilsellloz CMC Sellloz propiyonat
Sellloz Fosfat
Hidroksipropil selliloz HPC Sellloz asetat
propiyonat
Etil hidroksietil sellloz EHEC Sellloz asetat
bltirat
Hidroksietil selliloz HEC
Etil seliloz EC

Hidroksietil metil seliloz HEMC

Seluloz 1838 yilinda, Fransiz kimyager Anselme Payen'in kimyasal yapisini
belirlemesiyle kesfedilmistir. Seltloz (CsH1005), genel formull ile gosterilen organik
bir bilesiktir. Sayisi onbinlere varan ((1—4) baglariyla bagli D-glukoz birimlerinin

olusturdugu diz zincirli homopolisakkarittir [57].

Sellloz, hemen hemen buitin bitkilerde bulunan bir maddedir. ingilizce'de
"hicrelerden yapilmis" anlamina gelen selliloz, bitki hidcrelerinin ¢eperlerinde
bulunur. Sellloz bitki yapilarinin esneklik ve saglamlhiginda buyuk rol oynar.
Seluloz bir karbonhidrattir; karbon, hidrojen ve oksijen elementlerinden olusmustur.
Bitkiler havadan ve sudan sagladiklari bu elementleri yapraklarinda gerceklesen
fotosentez sureciyle sekere donusturir ve bunu besisuyu olarak butun diger
dokularina tasir. Bitkiye enerji veren, bitkinin gelismesini ve kendini onarmasini
saglayan 6zsuyundaki sekerin bir bolumu sellloza donusur. Bu sellloz yeni olusan

hlcrelerin ¢ceperlerinde ve bitkinin zedelenen bolumlerinin onariminda kullanilir.

Dogada ¢ok bulunan bir madde olan sellloz yapay olarak elde edilemez, 6zellikle
kagit ve dokuma sanayisinde ¢ok kullanilan degerli bir hammaddedir. Bir bitki
éldikten ve bitiin nemi kuruduktan sonra geriye seliiloz kalir. iplik, kumas yapilan
pamuk ve keten liflerinin; halat, sicim yapilan bagka bitkisel liflerin blylk bdlimu

selllozdur. Odunun ylzde 50'sini, pamugun ytuzde 90'ini sellloz olusturur.

Sellloz su, benzen, alkol, aseton, kloroform gibi organik ¢dzlculerde ¢ézinmez.

Odun selulozunun % 85’i, % 75,5'lik sodyum hidroksit ¢ozeltisinde ¢ozinmez.
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Buna keyfi olarak “alfa selliloz” ismi verilmis olup, bu kisim rejenere selliloz ve
cesitli sellloz tlrevlerinin Uretiminde genis c¢apta kullanilir. SelGlozun seyreltik

sodyum hidroksitle muamelesinden merserize pamuk elde edilir.

Seluloz sanayide k&git yapiminda, nitro seltloz ve drunlerini hazirlamakta, suni
ipek yapiminda, gida endustrisinde (kivam artirici), ilag endustrisinde (salim

ajani/film kaplama/yogunlastirici), kozmetikte (yogunlastirici) kullanilir.

Bilimsel aragtirmalarda seliilozu cazip kilan 6zellikleri; biyobozunur olmasi, bol

bulunmasi, ucuz olmasi, yenilenebilir bir kaynak olmasi, biyouyumlu olmasidir.

2.3.1. Seliiloz Kaynaklari

Odunsu bitkiler

Sellloz kaynagi olarak odunsu bitkilerin birgok avantaji vardir. Oncelikle dogada
bol miktarda bulunur. Ayrica hasatinin, iglenmesinin ve imalatinin bir altyapisi

mevcuttur.

Genel olarak sellloz nanofiberlerin eldesi, odunun diger maddelerden arindiriimasi
ile baslar. Odunun yapisindaki lignin, yari sellloz ve diger yabanci maddeler

uzaklastirihr. Agartiimis kraft hamuru nano seluloz eldesi igin uygun bir kaynaktir.

Bitkiler

Odun gibi bitkiler de birincil selliloz kaynaklarindandir. Clinkl bol miktarda dogada
bulunmakta olup tekstil endustrisinde, hasat isleme ve imalat alt yapisi mevcuttur.
Seluloz eldesi igin bitkilerin de saflastirimasi gerekmektedir. Pamuk, rami, sisal,
keten, bugday samani, seker pancari, patates, soya fastlyesi, muz gibi birgok

bitkiden nanoseluloz eldesi ¢alismalari yapilmaktadir.

Tunikatlar

Tunikatlar, seliloz fiber Ureten tek hayvanlar olarak bilinmektedir. Tunikatlar, dis
yapilarinda protein matrisin igerisine gomulmus sellloz fiberlere sahiptirler.
Tunikatlarin yaklasik 2300 ¢esidi olup ¢ogu arastirmalar tunikatlarin bir ¢esiti olan
deniz Gzimunin (Ascidiacea) Uzerinde yogunlagsmistir. Farkh tulumlulardan farkl
boyutlarda sellloz fiber elde edilse de Halocynthia roretzi, Halocynthia papillosa ve
Metandroxarpa uedai turleri en ¢ok ¢aligilan tunikatlardir.
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Algler

Birgok su yosununun (yesil, gri, kirmizi algler) hucre duvarinda sellloz
mikrofiberler mevcuttur. Her alg turanun farkh biyosentez faaliyetleri oldugu icin
hidcre duvarlarindaki sellloz mikrofiberlerin yapisi da farkhlik gostermektedir.
Birgok mikrofiber sellloz arastirmacilari farkli tirdeki yesil algleri kullanmaktadirlar.

Siklikla kullanilan bazi yesil alg turleri;

Micrasterias denticulata, Micrasterias rotate, Valonia, Caldophora ve
Boergeseniadir. Yesil alglerin seliuloz biyosentez faaliyetleri ayni oldugu igin

sellloz mikrofiberlerin yapilari da ayni olmaktadir.

Bakteriler

Uzerinde en fazla galisilan seliiloz sentezleyen bakteri tiiri Gluconacetobacter
xylinus’dir. (Acetobacter xylinum’ den tiretilmistir.) Ozel kiltir ortaminda sellloz
mikrofiberler salgilayan bakteriler sulu ortamda, su ve selllozdan olugan kalin jel
tabakasi olusturmaktadirlar. Bakterilerin neden sellloz sentezledigi net olarak
bilinmese de; ultraviyole isik, mantarlar, mayalar gibi etkenlere kargi hayatta
kalmak icin sentezledikleri dusunulmektedir. Bakterilerden elde edilen selulozun
avantaji; kdltar ortaminin sartlarini  degistirerek mikrofiberlerin  olusumu ve

kristallenmesi de degismektedir.

2.3.2. Seliiloz Nanotanecik Cesitleri

Seluloz tanecik gesitlerinin isimlendirilmesi literaturdeki birbiriyle uyumlu olmayan
terimler ve standart bir kural olmamasi nedeniyle saglikli yapilamamaktadir.
Seluloz kaynaginin veya taneciginin elde edilis yodnteminin farkli olmasi
isimlendirmeyi etkileyen faktorlerdir. Ancak, tanecigin en az bir boyutundaki nano
Olclyu kullanan gincel terminoloji ile tarevler belli bir kalipta isimlendiriimekte ve
birbirinden farkh kristallik, morfoloji vb. gibi 6zellikleri listelenebilmektedir.
Mikrofibrillenmis Sellloz (MFC), Nanofibrillenmis Seliloz (NFC) ve Seliloz
Nanokristal (CNC), Sellloz nanotaneciklerin ana gruplardir. Bunun digsinda
alglerden, tunikatlardan ve bakteriden elde edilen mikrofibril g¢esidi sayilan
selllozlarda ara gesit olarak farkli yapisal 6zellikler gosterdigi icin siniflandirmada
kullaniimaktadirlar. Cizelge 2.8’'de bu tanecik c¢esitlerinin boyut olarak degerleri
verilmektedir. Ayrica kiyaslamanin kolay yapilmasi i¢in mikron boyuttaki odun/bitki
lifleri (WF/PF) ve Mikrokristalin Seliloz da (MCC) karsilastirmada kullanilmistir.
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Sekil 2.20.’de sellloz nanofiber ve selluloz nanokristal taneciklerin SEM goéruntuleri
verilmistir.

Cizelge 2.10. Seluloz tanecik gesitleri [9]

Tanecik Boyutu

Yiikseklik
Tanecik Tipi Boy(um) En (nm) (nm)
WF/PF (mikron boyuttaki odun/bitki lifleri) >2000 20-50 (um) 20-50 (um)
MCC (Mikrokristalin Seluloz) 0,510 10-50 (um) 10-50 (um)
MFC (Mikrofibrillenmis Seliiloz) 0,5-10 10-100 10-100
NFC (Nanofibrillenmis Seliloz) 0,5-2 420 420
CNC (Seluloz Nanokristal) 0,05-0,5 35 35
t-CNC tlnikat selllozu 0,1-4 20 8
Su yosunu seliilozu (AC)(Valonia, >1 20-30 5-20
Micrasterias)
Asetobakter >1 30-50 610

eIIoz anofiber NC/CNF Seltiloz nanokristal CNC

Sekil 2.20. Seluloz nanofiberlerin ve sellloz nanokristallerin SEM goéruntuleri [9]
Sellloz ve sellloz taneciklerinin Gstlin 6zellikleri bilim adamlarinin dikkatini ¢ok

cabuk c¢ekmistir, Cizelge 2.11 ve Cizelge 2.12'de selliloz ve NFC (nanofiber
sellloz) izolasyonu ile ilgili gelismeler verilmistir.
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Cizelge 2.11. Sellloz ve uygulamalariyla ilgili gelismeler [51]

YIL  ILERLEME REFERANS
1832 Sellloz nitratin sentezi Braconnot, H. (1833). Ann, 1, 242, 245
1839 Payen'nin agactan selllozu izole Zugenmaier (2008)
etmesi
1845 Sellloz esterlerin kesfi Schonbein, C. F. (1847). Philos. Mag., 31, 7
1983 Mikrofibril selllozun sert agactan Herrick vd. (1983)
mekanik homojenizasyon ile izole
edilmesi
1998 Givenlik kagitlari gibi optik Revol, J. F., Godbout, L., & Gray, D. (1998).
uygulamalarda kullanilan
katilastinimis kristallerinin
gelistiriimesi
2004 Organik ortam suspansiyonlarinda Azizi Samir vd. (2004)
kullaniimak Uzere sellloz killarin
yapilmasi
2004 Seliloz mikrofiber bazli Nakagaito ve Yano (2004)
nanokompozitler ¢alisildi
2004 Lityum bataryalarinda ¢ok ince My Ahmed Said Azizi Samir, Fannie Alloin,
polimer elektrolitlerde gig¢lendirici WIladimir Gorecki, Jean-Yves Sanchez, & Alain
ajan olarak seluloz kullaniimasi Dufresne. (2004). J. Phys. Chem. B 108,
10845-10852
2005 Optikge saydam nanokompozitler Yano, H., Sugiyama, J., Nakagaito, A. N., Nogi,
M., Matsuura, T., Hikita, M., & Handa, K. (2005).
Adv Mater 17:153
2006 Sisal selllozundan polivinil asetat Nancy Lis Garcia de Rodriguez, Wim
nanokompozitleri yapiimasi Thielemans, & Alain Dufresne. (2006). Cellulose
13, 261-270
2007 Kagit hamurundan seliiloz Svagan, A. J., Samir, M., & Berglund, L. A.
nanofiberler elde edilmesi (2007). Biomacromolecules 8, 2556
2008 Sellulozun nigasta ile guglendirilmis Pratheep Kumar, A., & Raj Pal Singh. (2008).
biyokompoziti Bioresource Technology 99, 8803—-8809
2008 Freze drying metodu ile seliloz Paakko, M., Vapaavuori, J., Silvennoinen, R.,

nanofiber / su stispansiyonundan

saglam kdpuklerin tretiimesi

Kosonen, H., Ankerfors, M., Lindstrom, T.,
Berglund, L. A., & Ikkala, O. (2008). Soft Matter
4, 2492
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2008

2008

2009

2010

2010

Sellloz nanofiber slispansiyonundan

nanokagit tretimi

Sellloz nanofiberlerden guglu

yapistirici Uretimi

Muzdan seliloz mikrofiber eldesi
Hindistan cevizinden sellloz
nanofiberlerin eldesi

steam explosion ile ananas
yapraklarinda nanosellloz fiber

eldesi

Henriksson, M., Berglund, L. A., Isaksson, P.,
Lindstrom, T., & Nishino, T. (2008).
Biomacromolecules 9, 1579

Gardner, D. J., Oporto, G. S., Mills, Ryan,
Samir, My Ahmed Said Aziz. (2008). 22 (5/6),
545-567(23)

Zuluaga vdl. (2009)

Rosa vd. (2010)

Bibin Mathew Cherian, Alcides Lopes Leao,
Sivoney Ferreira de Souza, Thomas, S., Pothan,
L. A. & Kottaisamy, M. (2010). Carbohydrate
Polymers, 81(3), 720-725

Cizelge 2.12. NFC izolasyonu, modifikasyonu ve uygulamalarinin tarihsel
Siralamasi [51]

YIL GELISME REFERANS
1983 Kagit hamurundan homojenizasyon ile nanofiber izolesi Herrick vd. (1983) ve
Turbak vd. (1983)

1998- Patates hiicrelerinden elde edilen sellloz nanofiber ile Dufresne ve Vignon (1998)

2000 Nisasta bazli film gelistiriimesi ve Dufresne vd. (2000)

2004 Selllloz nanofiber ylizeyinde silan modifikasyonu Goussé vd. (2004)

2004 Sellloz nanofiber-fenolik regine kompozitleri

2005 Asit/baz 6n uygulamali, cryocrushing ve mekanik Bhatnagar ve Sain (2005)
Yoéntemler ile seltloz nanofiber Uretimi

2005 Homojenizasyon ve 6gutme yontemleri ile izole edilen Iwamoto vd. (2005)
sellloz nanofiberlerin eldesi

2006 Enzimatik 6n uygulamali cryocrushing yontemi ile Janardhnan ve Sain
agactan selliloz nanofiber eldesi (2006)

2006 Hidrofobik Sellloz nanofiber Andresen (2006)

2007 Agagctan kuru olmayan 6gltme ile selliloz nanofiber Abe vd.(2007)
izolasyonu

2007 Gelismis amilopektin-NFS film Gretimi ve 6zelliklerinin Lépez-Rubio vd. (2007)
belirlenmesi

2008 TEMPO oksidasyonu ile kagit hamurundan NFS Lasseuguette vd. (2008)
izolasyonu

2009 Hint incirinden NFS izolasyonu Habibi vd. (2009)

2009 Kenaftan NFS izolasyonu Jonoobi vd. (2009)

2010 Kayin agacindan karboksimetilli NFS eldesi Eyholzer vd. (2010)
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2010 Kurutma islemlerinin NFS'nin isil kararlihdina etkisinin Quiévy vd. (2010)

incelenmesi
2010 Asetillenmis ve asetillenmemis kenaf bitkisinden elde Jonoobi, Harun, Mathew,
edilen NFS'nin karsilastiriimasi Hussein, vd.
(2010), Jonoobi, Harun,
Mathew, ve
Oksman (2010) ve
Jonoobi, Harun,
vd. (2010)
2011 Karboksimetillenmis NFS biyokompozitler Eyholzer vd. (2011)

2011 Okaliptus ve gam agacindan TEMPO-oksidasyonu ile Besbes, Alila, vd. (2011)
NFS izolasyonu

2011 NFS eldesinde mekanik yéntemlerin enerji ydninden Rei Vilar, vd. (2011),
karsilastiriimasi Spence vd. (2011)

2012 Mikro akigkanlastirici ile NFS izolasyonu ve nano kagit Ferrer et al. (2012)
igin kullaniimasi

2012 Polilaktik asitin icerisinde asetillenmis NFS'nin Bulota vd. (2012)

sertlestirici olarak kullaniimasi

2012 Bakteriyel selilozda enzim deformasyonunun Tanpichai vd. (2012)
incelenmesi

2012 iyonik sivi én uygulamali seker kamisindan NFS Li vd. (2012)
izolasyonu

2012 Bambu agacindan NFS izolasyonunda NaOH eftkisi Zhang vd. (2012)

2.3.3. Nanoselilloz

Sellloz gibi dogal fiberlerin esneklik, dayanikhlik gibi mekanik o6zellikleri nano
boyutlarda degismektedir. Selllozun ilk dénem Urlnleri olan odun, pamuk, saman
gibi muhendislik malzemeleri yapisal boyutlarina gore degisik kullanim alanlarinda
uygulandilar. Fakat sonraki donemde seliloz temelli UrGnlerde fonksiyon,
saglamlik ve homojenlik gibi 6zellikler geleneksel selllozik malzemeler ile elde
edilememigtir. Geleneksel orman Urlnleri gunlik hayattaki kullanim alanini
korurken; daha Ustun Ozellikler gerektiren yerlerde ihtiyaclari kargilayamamislardir.
Seluloz nanotaneciklerin kesfi, malzeme biliminde yeni bir stre¢ baslatmistir.
Nanoboyutta ekstrakte edilen sellloz, ilk nesil selllozlarin yapisal hiyerarsik
boyutlarindaki duzensel hatalar igermediginden, seliloz temelli kompozit

malzemelerin gelistiriimesinin Gnund agmistir [56].
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Nanoseluloz; ¢api 5-20 nm, boyu mikro metre cinsinden olg¢ulebilecek kadar uzun
olan sellloz fiberlerdir (Cizelge 2.13./Sekil 2.21.). Nanosellloz kelimesi ilk olarak
1970 lerin sonunda Turbak, Snyder ve Sandberg tarafindan Whippany, New
Jersey de ITT Rayonier laboratuvarlarinda ortaya c¢ikti. Turbak ve arkadaslar ilk
nanoselulozu kagit hamurunu bir sit homojenizerinden yuksek Isi1 ve basingtan
gegcirip sert bir ylzeye carptirarak elde ettiler. Turbak ve arkadaslari 1983’e kadar
nanoselllozu Uzerine birgok ¢alisma yaptilar. ITT sirketi 1982-1984 te Rayonier
Whippany laboratuvarini kapatti ve Herric Shelton, Washington daki Rayoniyer
laboratuvarlarinda toz halinde nanoselliloz Uretmeyi basardi [58]. 1990’larin
basinda bu alan Japon arastirmacilarin eline gegti ve Taniguchi ve arkadaslari

daha sonra da Yano ve arkadaslari birgok ¢calisma yaptilar [48].

Cizelge 2.13. Farkli metodlarla farkli kaynaklardan elde edilen sellloz fiberlerin

caplari [48] _
FIBER
KAYNAK iZOLASYON METODU CAPI REFERANS
Mikrokristalin agag selilozu  Sono kimyasal method 21,5 nm Filson vd.
Kagit hamuru Sono kimyasal method 23 nm Filson vd.
MCC Yuksek basin¢l homojenizer 28-100 nm  Lee vd.
MCC Asit hidrolizi 10 nm Bondenson vd.
Bezelye kabugu Asit hidrolizi 7-12 nm Chen vd.
Bakteriyel sellloz Asit hidrolizi 12,5 nm Grunert ve Winter
Cim Alkali asit ve mekanik 12-20 nm Pandey vd.
yontemler
Su yosunu Asit hidrolizi ve mekanik 10-15 nm Moon vd.

Ogutme(refining)
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Elastikiyet

Yapi Parca Katsayisi Referans
(Gpa)
(Wu, Wang, Zhou, King,
Canli Kutle 20 _
Zhang, Chai, 2010)
Tek  Fiberli _
. 40 (Kalia vd. 2009)
Ag Orgusu
o (Shi, Shi, Barnes ve
Mikrofiber 70 )
Pittman, 2011)
Sellloz o
. 50-143 (Tanpichai et al, 2012)
Nanokristal
Seliloz (lwamoto, Kai, Isogai ve
145-150
Nanofiber Iwata, 2009)

Sekil 2.21. Agacin seluloz nanofibere kadar olan yapisi [59]
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2.3.3.1. Nanoselulozun Kullanim Alanlari
Bircok bitkiden elde edilebilen nanosellloz (Cizelge 2.14) Ustin 6zellikleriyle birgok

uygulama igin ilgi ¢ekici bir malzeme olmaktadir.

Cizelge 2.14. Bazi nanoselulozik lif kaynaklari

KAYNAK REFERANS

Odun Abe, lIwamoto, ve Yano (2007), Chen vd. (2011)
Pamuk de Morais Teixeira vd. (2010)

Patates Dufresne vdl. (2000)

Limon ve dari Rondeau-Mouro vd. (2003)

Soya fastlyesi
Bugday samani

Kenevir

Wang and Sain (2007a)
Alemdar and Sain (2008)

Wang and Sain (2007b)

Hindistan cevizi kabugu Rosa vd. (2010)

Dut agaci kabugu Li vd. (2009)
Ananas yapragi Cherian vd. (2010)
Muz agaci Zuluaga vd. (2009)
Sisal Moran, Alvarez, Cyras, ve Vazquez (2008)
Bezelye kabugu Chen, Liu, Chang, Cao, Anderson (2009)

Seker pancari Dinand, Chanzy, ve Vignon (1999), Dufresne, Cavaille, ve Vignon

(1997)
Palmiye Fahma, Iwamoto, Hori, Iwata, ve Takemura (2010)
Su Yosunu S. J. Hanley, J. Giasson, J. F. Revol and D. G. Gray, Polymer,

1992, 33, 4639-4642

Kompozit malzemelerde

Ustiin 6zellikli malzeme olan kompozitler icin nanoseliiloz fiber kullanimi gok iyi bir
tercihtir. Nanoselllozun; polimer kompozitler, film, kopuk, jel, boya, kaplama
elemanlari, regineler, kursun gecirmez yelekler gibi birgok uygulama alani vardir.
Bu alanlarin belki de en yenisi beton harcinda nanoseluloz fiber kullanimidir.
Yaptigimiz literatur incelemeleri sonucunda yesil alglerin bir tirt olan Cladophora
sp. isimli su yosunundan elde edilen nanoseluloz fiberin betonun egilme gerilimine

etkisini inceleyen bir akademik c¢aligmaya rastlanmamistir. Diger nanosellloz
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kaynaklardan elde edilen nanoselilloz fiber takviyeli beton ¢calismalari ise Cizelge

2.15'te verilmistir.

Cizelge 2.15. Betonun guglendiriimesinde nanoseluloz fiber kullanilan ¢aligmalar

CALISMA

ACIKLAMA

Properties of nanofibre reinforced cement
composites (Daman K. Panesar, Mohini
Sain) Construction and Building
Materials, Volume 63,30 July 2014, Pages
119-124 Obinna Onuaguluchi

Fracture toughness investigations of micro
and nano cellulose fiber reinforced ultra
high performance concrete (S.J. Peters)
University of Maine (2009)

Mechanical performance of ductile cement
mortar composites reinforced  with
nanofibrillated cellulose. (Claramunt J,
Ardanuy M, Arevalo R, Pares F, Tolédo
Filho RD.) In: 2nd international RILEM
conference. Strain hardening cementitious,
composites; 2011. p. 131-8.

Agartilmis odun hamurundan elde edilen
nanoselilloz fiberi beton numunelerde
kullaniimig, agirlikga %7’lik nanoseliloz
fiber ile geriime dayanimi 1 kat arttirdigi
belirlenmistir.

Mikro ve nano seliloz fiberleri bir arada
kullaniimig, hacimce % 0.1, 3.0, 5.0 ‘lik
karisimlar kullanmis ve en fazla %53'lik
gerilme dayanimi elde edilmistir.

Sisal ve Pamuk linterinden High intensity
refining metodu ile miro fiberler elde etmis,
agirhkca %3.3’lik  karisim  yapilimistir.
Mikro ve nano sellloz fiberlerin gerilme

dayanimina  katkisini incelemiglerdir.
Nanosellloz fiberlerin 14.0 Mpa
mikroseliloz  fiberlerin  10.5 Mpa’lik
maksimum egilme dayanimlarinin

oldugunu belirtmiglerdir.

Kagit ve kartonlarda

Nanoselulozun kagit malzemelerde kullaniimasi etkili bir dayanikliiga sebep

olmaktadir.  Ayrica

kullanilabilmektedir [60]

kagitlarin

Yiyeceklerde

yaga

ve 1slanmaya kargi dayaniminda

Nanosellloz, cips, gofret, hazir gorba, puding gibi bircok yiyecekte; kivam artirici,

kalori dugurucu, aroma tagiyici yerine kullaniimaktadir.

Hijyen ve Absorban Malzemeler

Cocuk bezleri, doku ortuleri, antimikrobiyal filmler

Emulsiyon ve Dispersiyon

Emdilsiyon ve dispersiyon alanlarinda nanosellloz kullanilmaya bagslaniimistir.

Sularin igerisindeki yagin uzaklastiriimasi igin kullanildigi gibi ¢okelme olmayan

suspansiyonlarda (6rn. boyalar) da kullanilmaya baglaniimistir [61].

48



Petrol Kazanimi

Hidrokarbon uygulamalarinda petrol kazanimi i¢in nanoseluloz 6nerilmigtir.
Medikal, Kozmetik ve Eczacilik

Hijyenik pedler, tamponlar, alt-bezlerinde ya da yara sargisi olarak,
Kozmetikte sag, kirpik, tirnak, kas kaplama ajani olarak,

Lokositsiz kan transflizyonu igin filter olarak,

Toz haline getiriimis nanosellloz da farmasoétik bilesimler icinde bir yardimci

madde olarak onerilmigtir,

Biyomedikal ve biyoteknolojik uygulamalar igin esnek yapida jeller olarak

Onerilmistir [62].

Diger Uygulamalar
Gozucu igerisinde selUlozun ¢ézinmesini aktive etmek igin,

Seluloz tarevleri Gretmek igin,

Sigara filtresinde,

Pil ayraclarinda (pillerin ince ve esnek olmasi igin)
iletken malzemelerin gliglendiriimesinde,
Hoparlér membranlarinda,

Esnek ekranlarda,

Bilgisayar parcalarinda kullaniimaktadir.
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3. DENEYSEL KISIM

3.1. Kullanilan Malzemeler
Bu tez galismasinda kullanilan kimyasal madde ve malzemelerin tamami analitik

saflikta olup, asagida liste halinde verilmistir.

Cizelge 3.1. Kullanilan madde ve malzemeler

Sodyum hipoklorit, NaOCI (l) -
Na* | ScJ
()
4 %)
Sodyum hidroksit, NaOH %
ey
b =Na‘° =0H"
Hidroklorik asit, HCI
‘CI 1
H
Seluloz (Pamuk) o on
HO O
O o) o)
2-Hidroksietil selliloz, HEC i RO ]
RO ORO
R=Hor
00 OrR
OR OR '+/\O}H
ro oR | '
Hidroksipropil metil seliloz, HPMC B RO 7
RO ORO R =Hor CHj or
00 —forr | CHs
i OR|  ““"olH
RO B OR J, X
Politiretan, PU ﬂ CI)
=N =R m=N=C =0=R=0
Polikaprolakton, PCL 8]
(CHz)s—
[ S
—n
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3.2. Su Yosunundan (Cladophora sp.) Nanoseliiloz izolasyonu

Bu calismada Cladophora sp. yesil algi nanoselliloz kaynagi olarak kullaniimistir.
Cladophora sp., tatl ve tuzlu sularda bulunan yesil alglerdir ve bilinen 20 tirG
mevcuttur. Sularda fosfor, azot ve diger besin malzemelerinin artmasi neticesinde
otrifikasyon olusur ve alglerin varligi asiri derecede artar. Bu alglerin Uzerinde
insan sagligina zararh birgok bakteri tiri barinmaktadir. Ayrica yesil algler su
yuzeyinde c¢ogalarak, suyun derinliklerine gunes 1s1ginin gegcmesini engellemekte
ve ekosistemin bozulmasina sebep olmaktadirlar. Cladophora sp. algleri dogal atik
olarak tanimlanabilir. Bu algleri nanoseliloz kaynagi olarak kullanmakla; hem
cevre temizligine fayda saglanacak, hem de diger yararh bitkilerin bu sebeple
kullanilmasinin 6nine gecilmis olacaktir. Cladophora sp., algler igerisinde hiicre
duvarinda en fazla sellloz bulunduran tirddr. Mihranyan [63] tarafindan yapilan
calismada Cladophora sp.'den elde edilen seliilozun yogunlugunun 1,64 g/cm?®
ylizey alaninin 92 m?%g, gerilme dayaniminin 9 Mpa ve kristalitesinin % 94 oldugu
belirtiimektedir. Kristalitesinin ylUksek olmasi havadan nem absorplamasini
zorlastirmaktadir, c¢unkli havadaki nem daha c¢ok amorf bdlgeleren

absorplanmaktadir.

Cladophora sp. orneklerinin toplanmasi:

Calismada kullanilan seluloz ornekleri Cladophora sp. adl yesil algden izole
edilmistir. Cladophora sp.'ya ait ornekler Kasim 2013’te Aksaray Mamasin
Baraj’'nin set c¢ikisindan elle toplanmistir (Sekil 3.1). Toplanan ornekler oda

sicakliginda uzun sure bekletilerek kurutulmustur.
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Sekil 3.1. Cladophora sp.’nin sudan ¢ikariimig hali

Cladophora sp.’den selliloz izolasyonu

Sodyum hipoklorit (NaOCI) uygulamasi

20,0 g toz haldeki Cladophora sp., % 4,0’liik 200 mL NaOCI ¢ozeltisinde 150°C’ da
20 dakika geri sogutmaya (reflux) maruz birakilmistir. Ardindan saf su ile defalarca
yikanarak NaOCI ortamdan uzaklastiriimistir. Ornekler kurutma kagidi Uzerine
serilerek 30 dakika havalandiriimistir. Havalandirmanin ardindan 6rnekler tekrar
% 4,0'lik 200 mL NaOCI ¢ozeltisinde 150°C’ da 20 dakika reflux yapilmistir.
Kuvvetli bir kimyasal olan NaOCI hiicre zarina ve proteinlere etki eder. Ayrica
yukseltgen oldugu icin agartma ozelligine sahiptir boylece yosun orneklerinin yesil

renginin beyaza dénmesini saglar.

Proteinlerin uzaklastirilimasi (Deproteinizasyon)

Agartma igleminin ardindan 6rnekler 2,0 M sodyum hidroksit (NaOH) ¢ozeltisinde
150°C’ da 2 saat reflux yapilmistir. Ardindan pH nétr olana kadar saf su ile
defalarca yikanmigtir. Bu islemin ardindan yapida bulunan proteinlerin ortamdan

uzaklastiriimasi saglanmistir.
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Yag ve pigmentlerin uzaklastiriimasi

Proteinleri uzaklastirimis numuneden yag ve pigmentlerin uzaklastiriimasi igin;
kloroform, metanol ve destile su (hacimce 4:2:1 oraninda) karisiminda oda
sicakhginda 20 dakika reflux yapiimistir. Reflux isleminin ardindan pH nétr olana

kadar saf su ile yikanmistir.

Minerallerin Uzaklastiriimasi (Demineralizasyon)
Son olarak 6rnekler 2,0 M 100 mL HCI ¢ozeltisinde 100°C’ da 10 saat reflux
yapilmistir. Bu islemin ardindan tekrar saf su ile pH nétr olana kadar yikanarak

yapida bulunan mineraller uzaklagtiriimistir.

Son olarak elde edilen islak 6rnekler oda sicakliginda 1 hafta kurumaya birakiimig

ve beyaz renkli nanosellloz elde edilmigtir (Sekil 3.2).

Sekil 3.2. Cladophora sp.’den elde edilen nanoseluloz

Elde edilen nanoselllozun karakterizasyonu FT-IR, SEM, XRD ve TGA, DSC
analiz yontemleri kullanilarak yapilmis ve ticari sellilozdan elde edilen sonuglarla

kargilagtiriimistir.

3.3. Poliuretan ve Polikaprolakton Nanofiberlerin Hazirlanmasi

Etil asetat-DMF ¢dzicu karisiminda hazirlanmis % 13,0’lUk polilretan ve
diklorometan-DMF ¢6zlcu karisiminda hazirlanmis % 5,0’lik polikaprolakton
cozeltileri ayri ayri, 1,20 mL/saat debi, 27 kV gerilim ve 18,5 cm plaka yuksekligi
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parametrelerinde elektrostatik egirme cihazinda puskurtilerek aluminyum toplama

levhasinda nanofiberler elde edilmistir.

3.4. Seliilozik ve Diger Malzemelerin Beton Harcina Karistiriimasi
Tark Standartlari Enstitust’nin vermis oldugu TS802 beton karigim tasarimi hesap

esaslarina gore insaatlarda en fazla kullanilan C25 betonunun 1 m? icerigi séyledir;

Cimento 420 kg
Su 135,9 kg
Kimyasal katki 6,3 kg

iri cakil 499,6 kg
ince cakil 4457 kg
ince agrega 851,2 kg
Toplam 2361,8 kg

Laboratuvar ortaminda bizim yaptigimiz beton harglarinda ise Mohamed vd. [31]
calismalarinda kullandigi malzeme oranlarindan faydalanilarak uygun bir kivam
hazirlanmistir. Her bir beton harcimizda 80,0 g ince kum, 20,0 mL su, 20,0 g
¢cimento miktari degismezken, harg icerisindeki lif miktari ise muhtelif miktarlarda

eklenmistir.

BETON =AGREGA + SU + CIMENTO + LIF + KATKI

l l l l l

80,0 g ince kum 20,0 mL 20,09 muhtelif oranlarda  yok

N g
\/

Butiin harglar egilme deneyinden 7 giin once hazirlanmis ve oda sicakliginda

bekletilmiglerdir.

Bu karisim orani dikkate alinarak hazirlanan beton harcina sirasiyla pamuk, ticari
sellloz, Cladophora sp’den elde edilen nanoseluloz, 2-HEC, HPMC, PU ve PCL

ilave edilerek fiberli beton elde edilmistir.
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0,1 g Cladophora sp., hassas terazide tartilarak bir behere alinmis ve Uzerine 20
mL oda sicakliginda saf su eklenmistir. Cam baget ile karistirilan nanoseliloz
birka¢ dakika icerisinde jel kivamina gelmis ve beton harcina karistiriimak tzere
ayrilmistir. Hassas terazide; 20,0 g Elazig Altinova Cimento Fabrikasi A.S’ nin
uretmis oldugu PC 40,0 ¢cimento ve 80,0 g ince siva kumu (micir ocagindan alinan,
sifir diye tanimlanan tas unu) tartildiktan sonra 500 mL’lik beherde cam baget ile
kanigtinlip Uzerine daha o©nce hazirladigimiz jel kivamindaki nanoselliloz
eklenmistir. Batun bilesenler iyice karistirihp beton harci hazir hale geldikten sonra
38x13x120 mm boyutlarindaki plastik kaliba dokulmustur. Islak harcin kalibin her
yerine esgit bir sekilde dagilimi saglandiktan sonra, harcin Gzeri tamamen su ile
kaplanacak sekilde saf su ilave edilmistir (catlamalari odnlemek igin). Ayni iglem
0,25, 0,50, 0,75 ve 1,00 gramlik nanosellloz 6rnekler igin de tekrarlanmistir.
Ayrica mukayese icin igerisine hi¢ lif konulmayan har¢ da hazirlanip kaliba
dokulmustar (Sekil 3.3.).

Sekil 3.3. Plastik kalip igerisindeki beton numune

Bir hafta sonunda sertlesen beton plastik kaliplardan cikariimis ve mekanik test
cihazi ile G¢ nokta egilme deneyine tabi tutulmustur.
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3.5. Ug Nokta Egilme Deneyleri

Betonun dayanimini dlgebilmek igin laboratuvarimizda bulunan Baehr Universal
Mekanik Test Cihazi, 3 nokta egilme deneyi igin kullaniimigtir. Bu test i¢in cihazin
alt iki ayaginin Gzerine konulan beton numunesinin Gzerine 100 mm/dk sabit hizda
betonun orta noktasina kuvvet uygulanmigtir. Beton numunenin kirilmadan onceki

en fazla dayandigi kuvvet Newton cinsinden okunmus ve egilme gerilmesi

for = % esitligi ile hesaplanmistir.
162

F: Mekanik test cihazinin beton numuneyi kirmadan énceki uyguladigi maksimum
kuvvet

L: Mekanik test cihazinin alttaki iki ayaginin (Gzerine beton numunenin koyuldugu)

arasindaki mesafe 76 mm
d, : Beton numunenin genisligi 38 mm
d, : Beton numunenin ylksekligi 13 mm

Beton harcinin igerisine 0,1 g, 0,25 g, 0,50 g, 0,75 g ve 1,00 g olarak farkl
oranlarda karigtirilan nanoselllozun ve diger malzemelerin betonun dayanimina

olan etkisini belirlemek icin deneyler 3 defa tekrarlanmistir (Sekil 3.4).

Pl . W
Sekil 3.4. Beton mumunenin 3 nokta egilme deneyi
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Mekanik test cihazina yerlestirilen beton numunelerin en son dayandigi kuvvet

Newton cinsinden cihazdan okunmus ve eg@ilme gerilmeleri hesaplanmistir.

3.6. Karakterizasyon Calismalari
Beton harglarina eklenen nanosellloz, sellloz, HEC, HPMC ve PU ile PCL’nin
SEM goruntuleri FEI/Quanta FEG 250 marka/model cihaz ile elde edilmistir.

Nanoseluloz ve selulozun FT-IR spektrumlari Perkin Elmer, Spectrum 100
marka/model cihazi ile cekilmisti. Dalga boyu arali§i 400-4000 cm™ ve

hassasiyeti 4 cm™ sartlari kullaniimistir.

Nanosellloz ve selllozun kristalinitesi, Panalytical, Empyrean XRD cihazi ile
incelenmistir. Deney sartlar 45 kV ve 40 mA olup, 26 taramas! 5-80° arasinda

yapimigtir.

Nanoseliloz ve seliloz numunelerin TGA ve DSC analizleri SETERAM, Labsys
EVO cihazinda yapilmistir. Analiz sartlari; yaklasik 10 mg numune alinmis ve 20
mL/dk Argon ortaminda 25°C’ dan 700°C’ a 10°C/dk i1sitma hiziyla analiz edilmistir.
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4. SONUG VE TARTISMA

4.1 Nanoseliilozun Karakterizasyonu
Su yosunlarindan elde edilen nanoseltloz, yapi, yuzey ve isil karakterizasyonlara

tabi tutulmus, elde edilen sonuglar ticari olarak satilan sellloz ile kargilastiriimistir.

Taramali Elektron Mikroskobu (Scanning Electron Microscope, SEM)

Cok kugcuk bir alana odaklanan yuksek enerjili elektronlarla ylzeyin taranmasi
prensibiyle  ¢alisir.  Manfred von Ardenne o6ncuiliginde 1930'lu yillarda
geligtiriimigtir.  Ylzeyden yayilan ikincil elektronlarla yapilan dlgim, &zellikle
yuzeyin engebeli (topografik) yapisiyla iligkili bir gérintl olusturur. Yiksek enerjili
elektronlarin, numune atomlarinin dis yoringe elektronlari ile elastik olmayan
girisimi sonucunda duguk enerjili Auger elektronlari olusur. Bu elektronlar numune
yuzeyi hakkinda bilgi tasir ve Auger Spektroskopisinin ¢alisma prensibini olusturur.
Yine yorunge elektronlari ile olan girigsimler sonucunda yorungelerinden atilan veya
enerjisi azalan demet elektronlari numune yuzeyine dogru hareket ederek yuzeyde
toplanirlar. Bu elektronlar ikincil elektron olarak tanimlanir. ikincil elektronlar
numune odasinda bulunan sintilatorde toplanarak ikincil elektron goruntusu
sinyaline gevrilir. ikincil elektronlar numune yiizeyinin 10 nm veya daha disuk
derinlikten geldigi icin numunenin yuksek ¢ozunurluge sahip topografik

goruntisunun elde edilmesinde kullantlir.

Mag = 100.00 KX 200
SUPRA 40VP-41-14 ——

Sekil 4.1. Cladophora sp. su yosunundan elde edilen nanoselilozun 100,000
blyutme ile SEM fotografi
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Aksaray University

Sekil 4.2. Cladophora sp. su yosunundan elde edilen nanoselulozun 5,000
blayutme ile farkli cihazlardan alinan SEM fotograflari
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Cladophora sp. su yosunundan elde edilen nanoselllozun SEM fotograflarinda
yaklasik olarak 37-55 nm araliginda degisen fiber c¢aplari net bir sekilde
gorulmektedir (Sekil 4.1-4.2).

Karsilastirma amacl olarak ticari sellloz ile alinan SEM fotograflari Sekil 4.3’de
verilmistir. Nanoseluloz yapisinda gozlenen fiber yapisi, ¢ok belirgin olmasa da
ticari sellloz yapisinda da bulunmaktadir. Ancak ticari selllozda yapi sureksiz kisa
fiberler seklinde goralmustar.

Sekil 4.4'de elektrostatik egirme ile elde edilen HEC, HPMC, pamuk, PU ve PCL
fiberlerin SEM fotograflari verilmigtir. Fotograflardan, HEC ve HPMC’de sureksiz
ve daha c¢ok duzensiz lifsi yapilarin, pamuk, PU ve PCL’de ise surekli fiber

yapilarin yogunlukta oldugu gorulmektedir.

| 6/17/2014 [ hv | pressure mag [ WD Vspot det
1:03:12PM | 5.00kV | 3.13e-4Pa | 30000x | 13.4mm | 3.0 | ETD Aksaray University

Sekil 4.3. Selllozun 5,000 buyutme ile alinan SEM fotografi

60



Mag= 1000KX 1pm EHT = 15.00 kv
SUPRA 40VP41-14 | HNois: tion = Line Int. Done

Mag= 2000KX  Zpm WD = 865 mm EHT = 15.00 kv S = SE2 Date :15 Jan 2013 Time :12:00:43
SUPRA 40VP-41-14 | il Noise Reduction = Line Int. Done  C atus = Pumping (HV)

Mag= 100 X 100 pm
SUPRA 40VP-41-14 — Reducti A atus = Pumping (HV)
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Sekil 4.4. HEC (a), HPMC (b), pamuk (c), PU (d) ve PCL (e) fiber yapilarin SEM
fotograflari

Fourier Déniisiimlii Kizilétesi Spektroskopisi (Fourier Transform Infrared
Spectroscopy, FT-IR)

incelenmek istenen 6érnegin fonksiyonel gruplarinin titresimlerinden kaynaklanan
yapisal, kompozisyonel ve fonksiyonel bilgilerin elde edilmesini saglayan bir
tekniktir. FT-IR, matematiksel Fourier donisimi yontemi ile 1s1din infrared
yogunluguna kargi dalga sayisini olger. Elektromanyetik isik dizisinin kizil otesi
bolgesi 14000 cm™ ile 10 cm™ arasindadir ve yakin dalga boylu kizil étesi (NIR;
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4000~14000 cm™), orta dalga boylu kizil étesi (MIR; 400~4000 cm™) ve uzak dalga
boylu kizil 6tesi (FIR; 4~400 cm™) olmak iizere {ic ana bdlgeden olusmaktadir [64].

FT-IR analizleri Perkin Elmer, Spectrum 100 marka/model cihazi ile yapiimistir.

Dalga boyu araligi 400-4000 cm™ ve hassasiyeti 4 cm™ olarak belirlenmistir.
Seluloz numuneleri ATR modulu kullanilarak gekilmistir. Nanoseluloz (NS) ve ticari
selllozun (TS) FT-IR spektrumu Sekil 4.5'de verilmistir. Goruldigu Gzere seliloz
yapisinda farklilik olmadigi i¢in her iki 6érnekte de ayni pikler mevcuttur. Kaguk
farkliliklarin, nano yapinin hassas molekul 6zelliginden ve az da olsa ticari
selllozdaki muhtemel safsizliklardan kaynaklanmis oldugu sdylenebilir. Her yapida
oldugu gibi bu iki numunede de nano malzemenin pik siddeti daha fazladir. Isigi

daha iyi absorbe edebildigi i¢in pik siddetleri daha belirgin gériunmektedir.

100

95 4

20

85 4

80 o

75 4

Gecirgenlik %

70 -
85 -
g0 [—Ns

|—TS
55 4

¥ 1 N Ll ' | ! | N 1 ' I ! I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalga boyu cm!

Sekil 4.5. Nanosellloz ve selulozun FT-IR spektrumu

Piklere bakildiginda, 3345 cm™ deki keskin pik ve hemen yanindaki 3300 cm™ deki
omuz ayrica 3230 cm ™ deki pikler seliiloz yapisindaki OH gruplarinin, serbest O-
H larin gerilme titresimlerinden meydana gelmistir. Bunun diginda karakteristik C-H
gerilme titresimleri 2900 cm™ civarinda kendini gdstermistir [65]. 1636 cm™ deki
hafif siddetli pik yapiya adsorbe olmus suyun varligindaki O-H egilmeleri gosterir.
1270 — 1390 cm™ arasindaki pikler diizlem disi C-O geriime titresimlerini
belitmektedir. 1171 cm™ deki pik halka bosluklarindaki C-C etkilesimlerini
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gosterir. Seliiloz yapisindaki C-O-C glikozidik ester baglarinin varligi 1107 cm™ de
kanitlanmistir. Ayrica 1055 cm™ deki keskin pik C-O-C baglarinin faz halkalarinin
antisimetrik fazda olduklarinin bir gdstergesidir. 892 cm™ seliilozdaki gliikoz

birimleri arasindaki beta-glikozidlerle iligkilidir.

Termogravimetri, TGA

Termogravimetrik Analiz, kontrolli 1sitma programina tabi tutulan bir numunenin
agirhginin sicaklikla degisiminin olguldagu bir tekniktir. TGA yontemi ile polimer
bazli numunenin kimyasal bilesimi analiz edilebilir. TGA analizi sirasinda bir
numunenin katlesinin, numunenin sicakligina ve zamana gore degisimi, kontrollu
atmosfer altinda dlgulir. TGA analizlerinin en sik kullanim amaci bir numunenin
Isil ve oksidatif dengesinin Olgulmesi ve bilesen Ozelliklerinin karakterize
edilmesidir. TGA teknigi ile malzemenin bozunmasina, oksidasyonuna ya da
bilesenlerinden ugucu molekullerin kaybina bagl olan kutledeki artis ya da azalig
degerleri elde edilir. Termoplastik, termoset, elastomerik, kompozit, film, elyaf,
boya ve kaplama gibi malzemelerin analizi igin kullanilir. TGA tekniginin 6zellikle

faydali oldugu olgimler:

Cok bilesenli malzemelerin ve alasimlarin bilesim analizi,
Isil denge,

Oksidatif denge,

Urlin émriint éngdrme,

Bozunma kinetigi,

Malzemelerin reaktif ortamlarda verdigi tepkiler,
Malzemenin icindeki katki maddeleri,

Malzeme igindeki nem ve ugucu bilesen orani

olarak siralanabilir.
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TG (%) (=eliloz)
TG (%) (nanoseliloz)

Numunenin smakh@h (°C)

Sekil 4.6. Nanoseluloz ve selulozun TG egrileri

Numunelerin TG analizleri SETERAM, Labsys EVO cihazinda yapilmistir.

Analiz sartlan; yaklasik 10 mg numune alinmis ve 20 mL/dk Argon ortaminda
25°C’dan 700°C’a kadar 10°C/dk i1sitma hizi kullaniimistir.

NS ve TS ye ait termogramlar Sekil 4.6’da verilmistir. ilk kiitle kaybi 100°C a
ulasmadan 6nce absorbe suyun uzaklagsmasi sonucu gozlemlenmistir. Her iki
sellilozda da ayni gézlem mevcuttur. Her iki sellloz icin maksimum bozunma
sicakhgi yaklasik 330-350°C sicaklik arahginda gozlenmis ve 700°C’a kadar
yapilan 1sitma sonrasinda nanosellloz igin % kutle kaybi 58 (%42 kdmurlesmis
artik) ve ticari sellloz igin % kutle kaybi 65 (%35 komurlesmis artik) olarak
kaydedilmistir. Selllozun 1sil analizinde, yapiya absorbe olan suyun uzaklagsmasini
muteakip gobzlenen tek bozunma glikoz birimlerinden olusan sellloz
homopolimerinin bozunmasina aittir. Seltloz yari kristalin bir polimer olup oldukca
dar bir aralikta bozunmasi tamamlanan (polimerin safligina isaret eden) bir
polimerdir. Nanoselllozdaki bozunma araliginin ve kalinti miktarinin ticari seltloza

gore daha yuksek olmasi, nanosellilozun Cladophora sp. su yosunundan ekstrakte
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edilirken yapisinda kalmis olan muhtemel hemisellloz, lignin vb. safsizliklardan

kaynaklanmis olabilir.

Diferansiyel Taramali Kalorimetri, DSC

Malzemelerin 1sil analizi i¢in kullanilan termoanalitik bir yéntemdir. Kisaca,
polimerleri 1sittigimiz zaman ne gibi fiziksel degisimlere ugrayacagini gosteren bir
yontemdir. DSC, biri referans digeri ise numunenin konuldugu iki 1siticidan, bu
sistemi 1I1s1 kaybi olmadan tutan bir hdcreden ve 1si akigini kontrol eden
bilgisayardan olusur. DSC yodnteminde test edilen numunenin ve referansin
sicakh@ini arttirmak icin gerekli olan i1si miktari, sicakhgin zamana bagl fonksiyonu
olarak ol¢ulir. Numune ve referans, deney boyunca ayni sicaklikta tutulmaya
caligilarak ve ayni hizda isitilarak, numunenin ve referansin Gzerindeki 1si akisinin
hizi o6lgulir ve karsilastiriir. Aradaki fark, malzeme bilesimi, kristalinite ve
oksidasyon gibi 6zelliklerin tayininde kullanilir. DSC 6lgimU sonunda Sicaklik-Isi

Akigi grafigi elde edilir.

IS1 aKiSl (UV)

Numune'smékl@{ﬂm

Sekil 4.7. Nanosellloza ait DSC termogrami
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Is1 akisi (uV)

Humune é|caicl|§;| (°C)

Sekil 4.8. Seluloza ait DSC termogrami

DSC grafikleri bize yapinin erime ve kristallenme sicakliklarini verir. Sekil 4.7-
4.8'de basit¢e gosterildigi gibi DSC termogramlari galigilan sicaklik araliginda ¢ok
belirgin iki adet endotermik degisim gdstermektedir. Bunlardan birincisi 100°C
civarindaki suyun uzaklasma reaksiyonudur. ikinci endotermik reaksiyon bize
genellikle erime tepkimelerini ya da kristalin bozuldugu reaksiyon sicakhgini

gosterir. Sellilozda 325°C’da gok net bozunma reaksiyonu meydana gelmistir.

40-120°C arasinda goérllen kuguk kutle kaybi; sellloz igerisindeki nemin
buharlasmasindan veya izolasyon prosediru sirasinda arta kalan maddelerden
kaynaklanmaktadir. Daha dnceden de belirttigimiz gibi seltloz; yari seluloz, sellloz
ve ligninin olusturdugu yapida bulunmaktadir. Bu U¢ yapinin da kimyasal
yapilarindaki farkliliklar, termal analiz sirasindaki pargalanmalarini da farkli
kilacaktir. Termal analizde, selliloz 310°C'da pargalanmaya baslayip 400°C'a
kadar varhigini slrdirecektir. 355°C'da en fazla kiitle kaybina ugrayacaktir.
400°C'da seliiloz piroliz olur. Sekil 4.7’de nano selilozun DSC termograminda yari
selilozun bozunmasi 220°C'da baslayip 300°C'un Uzerine kadar devam eder.

268°C'da maksimum bozunmaya ulasir, 700°C'a kadar varli§ini stirdarir. 700°C'da
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agirhginin %20 si oraninda kati artik birakir. Lignin 200-700°C arasinda
bozunmaya ugrar. Ligninden geriye agirlikca % 46 oraninda kati kisim kalir.
Genellikle dogal fiberlerden elde edilen nanoseluloz, yuksek termal kararlihga
sahiptir. Bunun sebebi lignoselllozik yapilarda bulunan a-selllozdur. Bununla
birlikte nanosellloz yapilarda yari seluloz ve ligninden kaynaklanan kati artiklar

fazla miktarda bulunur [66].

X-Igin1 Kirinim (X-Ray Diffraction, XRD) Yéntemi

Bir kristalin atomik ve molekuler yapisini incelemek icin kullanilan ve kristal haldeki
yapilara yonlendirilen X-isini demetindeki 1sinlarin, kristale ozel gesitli yonlerde
kirilnimi olayina dayanan bir yontemdir. Her bir kristalin faz i¢in bu kirinim profilleri
bir nevi parmak izi gibi o kristali tanimlar. Kirlnima ugrayan bu demetlerin acilarini
ve genliklerini Olgerek bir kristalografi uzmani kristaldeki elektronlarin  yogunlugu-

nun Ug¢ boyutlu bir gorantisunu elde edebilir.

Bu elektron yogunlugundan kristaldeki atomlarin kimyasal baglari, kristal yapidaki
duzensizlikler ve bazi baska bilgilerle birlikte ortalama konumlari tespit edilebilir. X-
Isint Kirnim analiz metodu, analiz sirasinda numuneyi tahrip etmez ve ¢ok az
miktardaki numunelerin dahi (sivi, toz, kristal ve ince film halindeki) analizlerinin
yapilmasina olanak saglar. X-lsini Kirnim cihaziyla kayaglarin, kristalin
malzemelerin, ince filmlerin ve polimerlerin nitel ve nicel incelemeleri yapilabilir
[67].

500
NS
TS
400
o
=
s 200 4
o - . AN .
T v T T T T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 50 7o 80

2-Teta

Sekil 4.9. Nano sellloz ve ticari selilozun XRD grafigi

68



Selllozun kristal yapisi, Panalytical, Empyrean XRD cihazi ile incelenmisgtir.
Deney sartlar 45 kV ve 40 mA olup, 26 taramasi 5-80° arasinda yapilmistir.

Sekil 4.9a bakildiginda NS ve TS nin ¢ok net iki bdlgede pikleri belirgindir.
Bunlardan bir tanesi 26 = 15° ve digeri selllozun karakteristik piki olan 20 = 22,50.
Piklerden kristalligin nanoselllozda daha fazla oldugunu, ticari selilozun daha
amorf oldugunu soyleyebiliriz. NS ye ait 26 = 15", 26 = 17", 26 = 22,5 temel pikler
ASTM-seluloz kartlari ile karsilagtirildiginda bire bir uyugsmaktadir. NS deki kristal
yuzdesi, TS ye gore daha fazla olmasi kullanim alanlarini bu 6zellige gore
belirleyebilmemizi saglar (Sekil 4.9.). Nanoselllozun ekstrakte edilmesi esnasinda
yapisinda kalmis muhtemel lignin ve yari seltloz yapilarindan kaynaklanan yuksek
kristallik s6z konusu olabilir. XRD grafiginden nanoselulozun kristalitesi %90,3,

selUlozun kristalitesi % 78,2 hesaplanmistir.

4.2. Ug Nokta Egilme Deneyi Sonuglar

Asagidaki Cizelge 4.1’de; elde ettigimiz nanoseluloz ve diger malzemelerin, beton
harcinin igcerisine c¢esgitli oranlarda eklenmesi ile olusan 38x13x120 mm
boyutlarindaki beton numunelerinin GU¢ nokta egilme testinde dayandiklari
maksimum kuvvetlerin ortalamasi ve f.= 3FL/2d,d5 formilinden egilme
gerilmelerinin sonugclari gosterilmistir. Sonuglarin degerlendirildigi mekanik test
cihazi ¢iktisi bir 6rnek olmasi bakimindan Sekil 4.10’da verilmigtir. Sekil 4.11’deki
grafikte, beton numunelerinin egilme dederlerinin katki malzemeleri ile degisimi

verilmektedir.
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Cizelge 4.1. Beton mumunelerinin hargtaki lif miktarlarina gére egilme gerilmeleri

Mukavemet artirici  Hargtaki Numunenin dayandigi Egilme
olarak kullanilan miktar (g) maksimum kuvvetlerin gerilmeleri
malzeme ortalamasi (N) (MPa)
Fibersiz beton Fibersiz beton 125 2,21
Nanoseluloz 0,10 129 2,29
Nanoseluloz 0,25 180 3,20
Nanoseluloz 0,50 211 3,74
Nanoseluloz 0,75 261 4,63
Nanoseluloz 1,00 336 5,96
Sellloz 0,10 79 1,39
Sellloz 0,25 78 1,39
Seliiloz 0,50 81 1,43
Sellloz 0,75 91 1,62
Sellloz 1,00 80 1,41
Sellloz 1,50 104 0,93
Pamuk 0,10 20 0,17
HEC.u 0,40 (%2 m/m) 158 1,40
HECuy 0,60 (%3 m/m) 200 1,78
HECsuy 0,80 (%4 m/m) 205 1,82
HPMCsuy 0,40 (%2 m/m) 157 2,09
HPMCsuy 0,60 (%3 m/m) 245 2,17
HPMCsuy 0,80 (%4 m/m) 162 1,43
PU 0,7 96 0,94
PCL 0,7 64 0,56
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Sekil 4.10. Mekanik test cihazindan alinan egilme dayanimi egrisi.
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Sekil 4.12’de beton harcindaki nanoselliloz miktarinin egilme gerilimine etkisi

verilmigtir.

~
J

(o]
1

Egilme Dayanimi (Mpa)

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
Harctaki Nanoseliiloz Fiber Miktari (g)

Sekil 4.12. Beton numunelerin igerdigi nanoselliloz miktarinin egilme gerilmesine
etkisi

Egilme dayanimi, bir malzemenin kullanilabilirliginin arastirimasinda en onemili
Ozeliklerin basinda gelmektedir [68]. Bu c¢alismada; laboratuvar ortaminda
hazirlanan ve her defasinda ayni 6zellikte olmasina dikkat edilen beton harglarinin
icerisine yuksek oranda fiber iceren nanosellloz veya diger fiber / fiber olmayan
malzemeler eklenrek betonun egilme dayanimi arttirlmaya c¢aligildi. Nanoseluloz
iceren beton numunelerinin egilme gerilmelerinin yine laboratuvarda hazirlanan
fibersiz/katkisiz betondan ¢ok daha fazla oldugunu (2-3 kat fazla) tespit edildi.
Hazirlanan nanosellloz igerikli betonlarda nanoselliloz miktar arttikga egilme
dayanimi arttigi, icerisinde 1,00 g nanosellloz bulunan betonun en fazla egilme
gerilimine sahip oldugu gorualdi. Har¢ hazirlarken, kati haldeki nanoselllozlar
20,0’ser gram su ile karistirildiginda, nanoselulozlar suyu kendi bunyelerine alarak
jel kivamina gegmislerdir. Nanoseluloz miktari arttikga har¢ daha kati bir hal almig
ve en fazla 1,00 g nanosellloz ile har¢ karilabilmistir. 1,00 g’in Uzerinde
nanosellloz kullanilan beton harglarn ¢ok katilastigr igin istenilen kivam
saglanamamistir. Burada dikkat edilmesi gereken husus nanoselilozun hem fiber
yapida olmasi hem de su ile karigtirildiginda jel kivamina geldigi igin gok homojen

bir sekilde harcin her tarafina dagiimasidir.
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Ote yandan nanoseliiloz haricinde kullanilan malzemeler ancak fibersiz beton
kadar egilme dayanimi gostermistir. Beton numunelerimizin icerisine eklenen fiber
yapidaki pamuk, harg icerisinde topaklandigi igin, gerilme dayanimina etkisi
olamamigtir. Aynen pamuk gibi fiber yapida olan PCL, PU gibi malzemeler de su
ile etkilesime giremediklerinden harcin igerisine homojen bir sekilde dagilamamig
ve betonun bitinliguni saglayamadiklari icin egilme gerilmeleri kiguk kalmistir.
PU, seluloz ve turevleri molekuler anlamda zincir yapisinda olmalarina ragmen bu
zincirler uzun fiberler olusturmadigl icin beton harcinin igerisinde fiber etkisi
meydana getirememiglerdir. HPMC, HEC sulu c¢o6zelti olarak harcin igerisine
homojen olarak karigtirilabilmesine ragmen bozuk ve sireksiz fiber yapida
olduklari icin egilme dayanimina olumlu yonde etkileri olmamisgtir.

Bu sonuclara gore beton icerisine katilan fiber yapidaki malzemeler eger harcin
icerisinde homojen bir sekilde dagitilabilinirse ¢ok kuguk miktarlarda dahi betonun
egilme gerilimini arttirabilmektedirler. Betonun Uzerine aldi§i yike karsi fiziksel
dayanimini artirmak igin bizim de faydalandigimiz gibi nanosellloz kullanmak
asagidaki nedenlerden dolayi avantajh olabilir;

Nanoseluloz dogaldir ve tabiatta en fazla bulunan malzemelerden bir tanesi de
seltlozdur.

Nanoseluloz yenilenebilir, dogaya zarari olmayan bir malzemedir.

Nanoselulozun eksenel elastikiyet olclsu gelik tel ve Kevlara yakin oldugu igin ¢ok
dayanikli bir malzemedir.

Nanoselulozun Uretimi ucuz ve kolaydir.

Nanoseluloz sulu ortamda jel halinde oldugu igin beton harcina homojen bir sekilde
dagilhr.

Betona katilan diger kimyasallarin aksine nanoseltlozun bilinen sagliga zararh bir
etkisi yoktur.

Nanoselulozun yodunlugu dusik oldugu igin, beton harci igerisinde kullaniimasi,
malzemeye asiri bir yuk yuklemeyecektir.

Selllozun ylUksek kimyasal ve termal kararlihda sahip olmasi, uzun yillar beton
icerisinde guglendirici eleman olarak yapisi bozulmadan kalmasini saglayabilir.
Sellloz saydam oldugu icin beton icerisindeki varligi fark edilmez, Kristalitesi
yuksek ve hava gecgirgenligi fazla oldugu igin beton igcinde rutubete neden

olmayabilir.
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