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Yiiksek Lisans Tezi

[PEK LIFLERINDE ALTERNATIF CEVRE DOSTU YONTEMLERLE SERISIN
GIDERME

Eyiiphan YENER
Uludag Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Tekstil Miihendisligi Anabilim Dal1
Danisman: Prof. Dr. Pervin ANIS

Gilinlimiizde her sektorde oldugu gibi tekstil endiistrisinde de ¢evreyle uyumlu, cevre yiikiinii
azaltacak alternatif cevre dostu yontemlerle islemler yapilmasi i¢in ¢aligmalar yapilmaktadir.
Ipek isletmelerinde serisin giderme islemleri konvansiyonel yontem olan Marsilya sabunu ile
alkali pH ortaminda uygulanmaktadir. Bu tez calismasinda, ipek lifinden serisin uzaklastirma
islemi yiiksek sicaklik ve enzimatik yontemlerle farkli proses sartlari altinda yapilmigtir.
Sonuglar konvansiyonel proses ile beyazlik, parlaklik, agirlik kaybi, kopma mukavameti ve
uzamas1 bakimindan karsilagtirilmistir. Konvansiyonel, % 8 proteaz enzimi ile yapilan
enzimatik ve 110 °C’da yiiksek sicaklik yontemleriyle elde edilen sonuglar birbirlerine
benzerdir. Calismalarin devaminda, ¢evre dostu alternatif yontemlerle serisini giderilen ipek
liflerinin yiizey morfolojisi ve yapisi analiz edilmistir. Sonrasinda ¢evre dostu yontemlerle
serisini giderilen liflerin boyanma davranislari analiz edilmistir. Boyama islemlerinde, farkli
konsantrasyonlarda asit ve reaktif boyarmaddeler kullanmilmistir. Boyanmis numunelere renk
verimi Olgiimleri ve yikama haslik testleri yapilmistir. Konvansiyonel ve alternatif yonteme gore
serisini giderilmis ipek liflerinin FT-IR spektrumlarinda 6nemli bir farklilik gézlenmemistir.
Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) Olgiimlerine gore konvansiyonel ve alternatif
yontemlerle serisini giderilen ipek lifleri incelendiginde, olusan endotermik piklerin, ham ipek
lifinde olusan pik ile ¢ok yakin degerler oldugu goriilmektedir. Konvansiyonel yontem, yiiksek
sicaklik ve enzimatik yontemle serisini giderilen ipek lifleri asit ve reaktif boyarmaddelerle
boyanmustir. Yiiksek sicaklik ve enzimatik yontemle serisini giderilen ipek lifleri konvansiyonel
yontemle serisini giderilen ipek lifleriyle benzer renk verimi ve yikama hashig degerleri
vermistir. Yapilan proses c¢aligmalar1 ve test sonuglar1 dogrultusunda, konvansiyonel yontemden
daha ¢evre dostu olan enzimatik ve yiiksek sicaklik yontemlerinin serisin giderme islemlerinde
kullanilabilecegi ve bu proseslerin ipek liflerinin boyanmasina herhangi bir olumsuz etki
yaratmadig1 sonucuna varilmistir.

Anahtar Kelimeler: ipek, ¢evre dostu, enzim, proteaz, serisin sdkme, serisin, boyama
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ABSTRACT
MSc Thesis

SERICIN REMOVAL FROM SILK FIBERS WITH ECO-FRIENDLY
ALTERNATIVE METHODS

Eyiiphan YENER
Uludag University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Textile Engineering
Supervisor: Prof. Dr. Pervin ANIS

In the textile sector, companies’ study are being carried out to make processes with alternative
eco-friendly methods to reduce the environmental load, as in every sector nowadays. Sericin
removal operations are carried out via conventional method through Marseillan soap, in an
alkaline pH environment. In this thesis study, sericin removal operations from silk fibre were
carried out under the conditions at the high temperature and enzymatic methods. The results
were compared with the conventional process in terms of whiteness, gloss, weight loss, tensile
strength and strain failure. The enzymatic method with protease enzyme at 8%
concentration, the high-temperature method at 110 ° C and conventional method are
similar to each other. In the course of the studies, the surface morphology, structure and the
dyeing behaviours of sericin-removed silk fibres with environmentally friendly alternative
methods have been analyzed. Acid and reactive dyestuffs are used in different concentrations
for dyeing processes. Wash fastness tests and colour yield measurements were performed on
samples. No significant differences were observed in the FT-IR spectra of the sericin-removed
silk fibres according to the conventional and alternative methods. When the silk fibres removed
by conventional and alternative methods according to Differential Scanning Calorimetry (DSC)
measurements are examined, The endothermic peaks are very close to the peaks in the raw silk
fibres. The silk fibres, which are sericin-removed by enzymatic, conventional and high-
temperature methods are painted with acid and reactive dyes. Sericin-removed silk fibres by
high temperature and enzymatic methods give similar colour yield and wash fastness values
with sericin-removed silk fibres by the conventional method. As a result of the studies, it has
been concluded that enzymatic and high-temperature methods, which are more environmentally
friendly than the conventional method, can be used in sericin removal processes. The results
also show that these processes did not have any adverse effect for the dyeing of the silk fibres.

Keywords: Silk, environmentally friendly, enzyme, protease, sericin removal, sericin, dyeing
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TESEKKUR

Bu tez ¢alismasinin gergeklestirilmesinde bilgi ve birikimi ile bana yol gosteren degerli
tecriibelerini benimle paylasan, mesleki hayatimda da bana verdigi degerli bilgilerden
faydalanacagimi diisiindiigim kiymetli danisman hocam Prof. Dr. Pervin ANiS’e
tesekkiirlerimi sunuyorum.

Tez konumla baglantil1 olan bursiyer olarak ¢alistigzim TUBITAK 114Y461 nolu Tekstil
Endiistrisi - Ipek Ipligi Isleme Atiksularindan Membran Hibrit Prosesler ile Serisin
Proteini Geri Kazanimi ve Prototip Serisin Uretimi projesinin vyiiriitiiciisii Dog. Dr.
Goksen CAPAR hocama ve TUBITAK kurumuna verdigi desteklerden dolay1
tesekkiirlerimi sunuyorum.

Tez ¢aligmamda kullandigim ipek liflerini temin eden Kirman Iplik San.Tic.Ltd.Sti ve
kullandigim enzimleri saglayan Novoenzymes - Tiirkiye yetkilisi Ilhan SIMSEK e, ipek
liflerinin boyanmasinda kullanilan asit ve reaktif boyarmaddeleri temin eden Hunstman
Piirsan Chemicals’dan Kimya San. ve Tic.Ltd.Sti Sabiha OKUR’a tesekkiir ederim.

Tez calismam siiresince her tiirlii bilgi ve yardimlarini benden esirgemeyen sayin Aras.
Gor. Tuba TOPRAK hocama ve degerli arkadasim Egemen Kutlu’ya tesekkiirii borg
bilirim.

Caligsma siiresince tiim zorluklar1 benimle gogiisleyen ve hayatimin her evresinde bana

destek olan degerli anneme, kardesime ve esim Buse YENER’e sonsuz tesekkiirlerimi
sunarim.
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Haziran 2018



ICINDEKILER

Sayfa
OZET oottt bbbttt [
ABSTRACT bbb bbbttt bbb I
TESEKKUR .....coitiiiitiiiteiieieiisseie sttt sse bbbttt ii
ICINDEKILER ....ooviiicieietee ettt sttt sttt s ettt st sn et iv
SIMGE ve KISALTMALAR DIZINI......ccccooiiiiiiesiceesce s vii
SEKILLER DIZINI.....cooiiiieiiiiieeceeeee ettt viii
CIZELGELER DIZINT ..ottt X
L GIRIS oottt 1
2. KURAMSAL TEMELLER ve KAYNAK ARASTIRMASI .....cccocoviiiiiiiiiiiiee 3
2.1, Ipek Lifi TArTNGEST . uvuvuiviieciiieiieicieieicee sttt 3
2.2. Ipek Liflerinin Cekim Islemi Koza Kaynatma............cccocceveeeerereriecceeeeseeeeeeienenans 5
2.3. Kozadan Ipek Lifinin CeKiMi........cccovvveviieveiieeieicreiececieseeie e 7
2.3. 1. UG BUIMA ...ttt 7
2.3.2. IPEK CEKIMl .v.vuvviveveiecriceeiseete ettt bbb 9
2.4. Ipek Lifinin FiziKSel YaPISI ....cvevevevivieieiiiiiiieeieeeeeeete sttt 11
2.5. Ipek Liflerinin Fiziksel OZellKIETi ........cceveviverveiiecieiieecieiee e, 11
2.5.1. Ipek Liflerinin UZUNIUZU ...c..coevvriverisereiireisseeeisssese s 12
2.5.2. Ipek Liflerinin INCELIGi .....cevvvevereiveriecreiiieeieseeee et 12
2.5.3. Ipek Liflerinin Mukavemet ve Uzama YUZdesi.......c.cocovvevvevererieceeereeiseeeeeenenans 13
2.6. DIBETr OZEIIKICT .......cvveeeiiecveieceeie ettt 14
2.7. Ipek Lifinin Kimyasal YapISI........cccceueveiiiiieereieissiececieiesssiesseiesessssesese s snsssesesans 14
2,70 FIDIOIN (o 15
272, SEIISIN...iiiiieie et 18
2.8. Ipek Liflerinin Kimyasal OZellKIEri.............coeevrvieeivereiiiieeeieieisseeeeeieeses s 19
2.8.1. Suyun ve Nemin Ipek Liflering BtKiSi ......cccoveivrievereeisiireieciesiee e, 20
2.8.2. Sicakligin Ipek Liflerine BAKiSi........cccovvrireveveriiiieciereisiieeesesesssseaese s 20
2.8.3. Giin Isiginin Ipek Liflering EtKiSi .......oovvivevirreveiiircieiisesiee e, 21
2.8.4. Asitlerin ve Alkalilerin Ipek Liflering EtKiSi .........cccocoiviviiriveriiiiicsresiseeienenans 21
2.8.5. Yiikseltgen ve Indirgen Maddelerin ipek Liflerine Etkisi .........cccocoerviverrirerennene. 22
2.8.6. Tuzlarm Ipek Liflering EtKiSi.........cccccoviiirivereiiiiieiieieisieee e 23
2.9, ENZIM oo 23
R B o (011 B 21 o) ) TP PR TR 24
2.9.2. Protein Molekillerinin SeKIi.........ccccoiiiiiiiiiiiiieiiii e 25
2.10. ENZIMIEIIN YAPISL..tiitiiiieieiieiirietee s 27
2.11. Enzimlerin OZellKIET ..........c.cceveveveeeeeeeeeeeeeeeee et 29
2.12. ENZIM AKEIVITEST ...vviiiiiiiiiicie e 30
2.13. ENZIM KONSANTIASYONU ...c.viiiiiieiieiesiesie sttt sttt sbe e aneas 31
2.14. Enzim ImmObiliZaSyonU ...........cc.cceurireveiiieiiiireiisereseeseess s 31
2.15. Enzimlerin Tekstil Sektoriinde Kullanim Alanlart ..........ccocovevvveiinnencnenisnnins 34
2.16. Ham Ipekte Serisinin Giderilmesi.......cccvvvevrvreveirirererieeissere e, 35
2.16.1. Su ile Serisin UzaKIlagtirma .........c.eeiivieiiiieiiiie i 35
2.16.2. Sabun ile Yapilan ISIem .........ccccoevieviiiieiiiieeice e 35
2.16.3. Enzimlerle Serisin GIUBIME .........ccooviiiiriiiiic e 37
2.16.4. Asit ile Serisin Giderme ISIemi..........cocovvvviviviiiiiiiiieceee e, 42



2.16.5. ALKali 116 SEIiSIN GIABIMIE. ..o ittt e et eeeeaeeeeaans 42

2.17. Ipek Liflerinin BOYanmAas ........c.ccoeuviecueiieeiiieeeeiiscieseeesiesese e, 44
3.MATERYAL VE YONTEM ......oooiuiiiiiieeietesieeee et 45
L MALEIYAL ...ttt re et re e 45
KT D = 1 151 7 TR 45
3.1.2. Kimyasallar ve Yardimct Maddeler..........ccooeiiiiiiiiiiiiiiccc e 45
3.1.3. MAKINEIET .o 47
R I 0] 117<) 1 o P O TSRO P RPN 49
3.2.1. Deneysel CaliSMAlar .........c.ccciveiueiiieiieie e sre e e e e 49
Bi2.2. TSI s 52
3.2.3. Testlerde Olgiilen Degerlerin Degisiminin Degerlenditilmesi ......c.ccovvevevevevnenee. 57
4. BULGULAR VE TARTISMA ..ot 58
4.1 AZITIK KAYIPIATT c.uvviiiiiie i 58
4.1.1. Konvansiyonel Yéntem (Marsilya Sabunu) ile Serisin Giderme Isleminde Agirlik
KW DT et 58
4.1.2. Farkli Konsantrasyonlarda Enzimatik Serisin Giderme Isleminin Agirhik
Kayiplart Kargilagtirmast ......coceeeieeiiiiiieiie e 59
4.1.3. Farkhh Basmng ve Sicaklikta Serisin Giderme Isleminin Agirhk Kayiplari
S 3 15 0 0 T 1) PSR 61
4.2. Mukavemet ve Uzama Indeksleri OIGHMIL.........coovoveerrererieieeeeieieseseseeie s 63
4.2.1. Konvansiyonel Yontem (Marsilya Sabunu) ile Serisin Giderme Isleminde
Mukavemet Kaybi Indeksleri Karsilastirmast.........cocovevevcervererieieeeeesissesesessessesesesesenns 64
4.2.2. Farkli Konsantrasyonlarda Enzimatik Yontem ile Serisin Giderme Isleminde
Mukavemet Kaybi Indeksleri Karsilastirmast.........cocovevvcerveiereeieereissssesesessssseseseseeenns 64
4.2.3. Farkli Basing ve Sicaklikta Serisin Giderme Isleminin Mukavemet Kaybi
Indeksleri KarsIlaStirmast ..........coveveveveverereieiisiseeeesesesesssestesssesssssssssssessssssssssessssssesssans 67
4.2.4. Konvansiyonel Yontem (Marsilya Sabunu) ile Serisin Giderme Isleminde Uzama
Indeksleri Karstastirmas! ...........c.cvevevevevivivieeeieseseeisesssessstssssssesssess st sssssssssssssenns 69
4.2.5. Farkli Konsantrasyonlarda Enzimatik Yontem ile Serisin Giderme Isleminde
Uzama Indeksleri Karstlastirmast ............cocveveveveieieesseisisisssssesss s, 70
42.6. Farkli Basmng ve Sicaklikta Serisin Giderme Isleminin Uzama Indeksleri
S 63 U T 8 0 10T ) SRR TURPRIN 72
4.3. Beyazlik ve Parlaklik indeksleri OlGUMI .........ccevieieivireiiiecieieisiceeeeee s 74
4.3.1. Konvansiyonel Yontem (Marsilya Sabunu) ile Serisin Giderme Isleminde
Beyazlik ve Parlaklik Indeksleri Karsilagtirmast ..........cooeveveveveeeeeeeeeeieeeeeeeeeeeeeeenenan. 75
4.3.2. Farkli Konsantrasyonlarda Enzimatik Serisin Giderme Isleminde Beyazlik ve
Parlaklik Indeksleri Karstlastirmast ...........coceueueveueueveuereeeteeeeeeieee e, 76
4.3.3. Farkli Basing ve Sicaklikta Serisin Giderme Isleminde Beyazlik ve Parlaklik
Indeksleri KarSHastirmas! ...........c.c.oveveveveveeeeeeeeeeeeeieeeseeesetetesesesesese e ss e sesessseens 82
4.4. Tarayici Elektron Mikroskobu (SEM) Analizleri .........ccocovviiiiieiiiiiieneecee e 87
4.5. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektrometresi (FT-IR) Olglimii..........cccoevvvevenane. 89
4.6. Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) OIgUMIETi...........ccceverevvrerrerererereceennans 90
4.7. Renk Verimi OIGHMIETI..........ceeveveveeereeeieieee e ettt 92
4.7.1. % 1 Asit ve Reaktif Boyarmadde Kullanilarak Ipek Liflerinin Boyanmast ......... 92
4.7.2. % 2 Asit ve Reaktif Boyarmadde Kullanilarak Ipek Liflerinin Boyanmast ......... 94
4.7.3. % 5 Asit ve Reaktif Boyarmadde Kullanilarak Ipek Liflerinin Boyanmast ......... 95
4.8. Yikamaya Karst Renk Haslig1 Tayini ........ccccoviiiiiiiii e 96
S.SONUC ettt b e hb e bt e e st e e e bt e as b e e bt e e se e e ebeeemb e e nbeeenneenneeenes 98



KAYNAKLAR L.

OZGECMIS

Vi



Kisaltmalar

B
AE*ab
% R
a*

A

b*

Bm
BOD
C

Cm
cN
COD
COOH
Dk
DSC
FT-IR
G
k.a.g
kDA
kN
K/S
L*

L

M

M
M.O.
NaHCO3
NBFL
Nm
pH
SEM

SIMGE ve KISALTMALAR DiZiNi

Aciklama

Beta

CIELAB renk farki

% Reflektans

Kirmiz — yesil ekseni

Angstrom

Sar1 — mavi ekseni

Boyarmadde

Biyokimyasal oksijen ihtiyaci
Santigrad

Santimetre

Santinewton

Kimyasal oksijen ihtiyaci
Karboksil grubu

Dakika

Diferansiyel taramali kalorimetre
Fourier doniistimlii kizil6tesi spektrometresi
Gram

Kumas agirligina gore
Kilodalton

Kilonewton

Renk Kuvveti (Kubelka — Munk degeri)
Aciklik koyuluk ekseni

Litre

Metre

Molar

Milattan 6nce

Sodyum bikarbonat

Kirilmayan lif uzunlugu
Nanometre

Hidrojenin giicti (Asitlik — Bazlik)
Tarayici elektron mikroskobu

vii



SEKILLER DiZIiNi

Sayfa
SeKil 2.1. BatiK SISTEIM.....uuviiiiiiiie i e et e e e s e e e e e e e e e e ennees 6
SeKil 2.2, YUZET SISTEIM....c.uviiutieiiiiitie st iie sttt sttt ettt e b e et e e b e e nbeeanbeesbeeenneens 7
Sekil 2.3. Elle Ug BUIMa.........ouviiiiiiiiec et 8
Sekil 2.4. Mekanik ug bulma.........ccooiiiiiiiiiiiiie e 9
Sekil 2.5. Ipek lifleri SEM @OIUNLEST ...vovvevevevererereiereeeteeeieeeeeseseesesesesesesesesesesesesesesesesens 11
Sekil 2.6. Ipek lifinin mikroskobik gOrtNtST .........ceveveeverirereicreiieeesecee e 13
Sekil 2.7. Birincil ipek fiIbroin yapIS1....ccuciceieiiiiiiiiiiiiie i 17
Sekil 2.8. FIbroin B-pili YaPIST ..ccueeiviiiriiiiiiieiiiieesie e 17
Sekil 2.9. Ipek lifinde fibroinin fiZiksel YapiSi......coceeeverererererereereeeeeee e 18
Sekil 2.10. PrOtEIN YAPIST .ccvviueiiiiiiiieiiiieeitieie st 24
SeKil 2.1 1. PIIMET YAPT..eieitiiiiieiiieiiieiiie ettt nneas 25
Sekil 2.12. Sekonder yap1 (B konformasyonu) ...........c.cccovvevereeninienienieeseese e 26
Sekil 2.13. Sekonder yap1 (alfa heliks) ........cooiiiiiiiiiiii e 26
SEKil 2.14. TEISIYET YAPT «.vveveeueiiiieitietesieestieie sttt 27
Sekil 2.15. KUAIEINET YAPT ....vvevieiiiieiiieiiiesiee sttt 27
Sekil 2.16. HOLOCNZIIM . ...ccuviiiiiiiieiiieiie ettt 28
Sekil 2.17. Enzim subsrat kompleksi ve Uriin olusumu ........c.ccccvvvvviiiiiniiiie e 29
Sekil 2.18. Enzim konsantrasyonu grafifi ........ccccceevvereerinieinieenieesieneseseese s 31
Sekil 3.1. Numune boyama MaKiNeSi.........ciueireereriiieiie e siee e 47
Sekil 3.2. Numune bobin boyama maKinesi .........ccccerverirririenieiesieseee e 48
Sekil 3.3. ASit DOYAMA PIOSESI....eeiuveeririiiieriieiieestee et esiee e et ee e et e s e e anneesneas 51
Sekil 3.4. Reaktif bOyama ProSesi........ccceiveiiiiiiiiiiiiiie e 52
Sekil 3.5. SHIMADZU AGS-X serisi gekme testi C1hazi........ccccovvvveiiiiiiiiieiiiiesiiie, 53
Sekil 3.6. Macbeth Color - Eye MS2020 spektrofotometre...........ccccceveveienenenennnnnn 54
Sekil 3.7. Tescan Vega3 SBU taramali elektron mikroskobu............cccccoeviiiiiiiiniinnnnnn 54
Sekil 3.8. Jasco FT/IR- 4700 fourier doniistimlii kizilotesi spektrofotometresi ............. 55
Sekil 3.9. Konica Minolta CM-3600A renk 6lgiim spektrofotometresi............ccoervenee. 56
Sekil 4.1. Marsilya sabunu ile serisin giderme isleminde % agirlik kayb1 degerleri ...... 58
Sekil 4.2. % 4 enzim ile serisin giderme isleminde % agirlik kaybi degerleri ............... 59
Sekil 4.3. % 8 enzim ile serisin giderme isleminde % agirlik kayb1 degerleri ............... 59
Sekil 4.4. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde % agirlik kayb1 degerleri ............. 60
Sekil 4.5. Enzimler ile konvansiyonel yontemin % agirlik kaybi kiyaslamast............... 60
Sekil 4.6. 100 °C atmosfer basinci ve sicakliginda serisin giderme igleminin % agirlik
KaYD1 dEZETIOIT. ...cviiiiiiiiiiiiii e 61
Sekil 4.7. 110 °C sicakliginda serisin giderme isleminin % agirlik kayb1 degerleri....... 62
Sekil 4.8. 120 °C sicakliginda serisin giderme igleminin % agirlik Kayb1 Degerleri..... 62
Sekil 4.9. Yiiksek sicaklik ile konvansiyonel yontemin % agirlik kaybi kiyaslamasi....63
Sekil 4.10. Ham numune ve marsilya sabunu ile yapilan islemde gerilme degerleri .....64
Sekil 4.11. % 4 enzim ile serisin giderme isleminde gerilme degerleri.............ccccoene. 64
Sekil 4.12. % 8 enzim ile serisin giderme isleminde gerilme degerleri...............c.......... 65
Sekil 4.13. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde gerilme degerleri....................... 65
Sekil 4.14. Enzimler ile konvansiyonel yontemin gerilme degeri kiyaslamasi .............. 66
Sekil 4.15. 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda serisin giderme isleminin gerilme
AEGETLRTI. ...t 67

viii



Sekil 4.16. 110 °C sicakliginda serisin giderme isleminin gerilme degerleri ................. 67
Sekil 4.17. 120 °C sicakliginda serisin giderme isleminin gerilme degerleri................. 68
Sekil 4.18. Yiiksek sicaklik ile konvansiyonel yontemin gerilme degeri kiyaslamasi ...68
Sekil 4.19. Ham numune ve marsilya sabunu ile yapilan islemde % uzama degerleri...69
Sekil 4.20. % 4 Enzim ile serisin giderme isleminde % uzama degerleri....................... 70
Sekil 4.21. % 8 enzim ile serisin giderme igleminde % uzama degerleri ....................... 70
Sekil 4.22. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde % uzama degerleri .................... 71
Sekil 4.23. Enzimler ile konvansiyonel yontemin % uzama degeri kiyaslamasi............ 71
Sekil 4.24. 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda serisin giderme isleminin % uzama
14 [S1505) 4 1<) T PP T PP P U UPT PSPPI PPRPRPPN 72
Sekil 4.25. 110 °C sicakliginda serisin giderme isleminin % uzama degerleri............... 73
Sekil 4.26. 120 °C sicakliginda serisin giderme isleminin % uzama degerleri............... 73
Sekil 4.27. Yiiksek sicaklik ile konvansiyonel yontemin % uzama degeri kiyaslamasi.74
Sekil 4.28. Ham numune ve marsilya sabunu ile yapilan islemde beyazlik degerleri.... 75
Sekil 4.29. Ham numune ve marsilya sabunu ile yapilan islemde parlaklik degerleri ...76

Sekil 4.30. % 4 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik degerleri..............ccoueeee. 77
Sekil 4.31. % 4 enzim ile serisin giderme isleminde parlaklik degerleri.............cccueeee. 77
Sekil 4.32. % 8 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik degerleri..............cccoueee.. 78
Sekil 4.33. % 8 enzim ile serisin giderme isleminde parlaklik degerleri.............cc.oe...... 79
Sekil 4.34. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik degerleri....................... 80
Sekil 4.35. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde parlaklik degerleri...................... 80
Sekil 4.36. Enzimler ile konvansiyonel yontemin beyazlik degeri kiyaslamast............. 81
Sekil 4.37. Enzimler ile konvansiyonel yontemin parlaklik degeri kiyaslamast ............ 81
Sekil 4.38. 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda serisin giderme isleminde beyazlik
14 (3053 (S o TR PTR PR 82
Sekil 4.39. 100 °C sicaklik sicaklik ve atmosfer basincinda serisin giderme isleminde
PArlakliK dEGETIEIT ... 83
Sekil 4.40. 110 °C sicakliginda serisin giderme isleminde beyazlik degerleri................ 84
Sekil 4.41. 110 °C sicakliginda serisin giderme isleminde parlaklik degerleri .............. 84
Sekil 4.42. 120 °C sicakliginda serisin giderme isleminde beyazlik degerleri................ 85
Sekil 4.43. 120 °C sicakliginda serisin giderme isleminde parlaklik degerleri .............. 86

Sekil 4.44. Yiiksek sicaklik ile konvansiyonel yontemin beyazlik degeri kiyaslamasi ..86
Sekil 4.45. Yiiksek basing ile konvansiyonel yontemin parlaklik degeri kiyaslamasi....87
Sekil 4.46. Ham ipek lifleri (a), konvansiyonel yontem (b), yiiksek sicaklik yontemi (c)
ve enzimatik yontem (d) ile serisini giderilen ipek liflerinin tarayici elektron
mikroskobu goriintiileri
Sekil 4.47. Ham ipek lifleri, konvansiyonel yontem , yiiksek sicaklik yontemi ve
enzimatik yontem ile serisini giderilen ipek liflerinin FT-IR 6l¢iim sonuglart...............
Sekil 4.48. Ham ipek lifleri (a), konvansiyonel yontem (b), yiiksek sicaklik yontemi (c)
ve enzimatik yontem (d) ile serisini giderilen ipek liflerinin tarayici elektron
mikroskobu goriintiileri
Sekil 4.49. % 1 asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan numunelerin AE*, % R, K/S

14175453 4 (<) o PSPPSR PPRTRPPRUPR 93
Sekil 4.50. % 2 asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan numunelerin AE*, % R, K/S
14175453 4 (<) o P OO PPRTPPRUPI 94

Sekil 4.51. % 5 asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan numunelerin AE*, % R, K/S
14175453 4 (<) o P OO PPRTPPRUPI



CIZELGELER DiZiNi

Sayfa
Cizelge 2.1. Ipek liflerinin fiziksel SZEIIKIETT ........c.ovevevevevreeeeeeeeieeeee e, 12
Cizelge 2.2. Ipek kozalarinin kimyasal bileSimi (%0) .......coevveeverererrecrerierersseresssesennn, 14
Cizelge 2.3. Fibroinin kimyasal 0ZelliKIeTIT.........ccccovviiiiiiiiiiiiiiieic e 16
Cizelge 2.4. Serisin aminoasit BileSEnleri ..........ceeivrriiiiiiiiiiiiie e 19
Cizelge 3.1. Konvansiyonel yontem islem kosullari............ccccoviiiiiiieniiiiniiin e, 49
Cizelge 3.2. Enzimatik yontem islem kosullart ..o 50
Cizelge 3.3. Yiiksek basing ve sicaklik yontem islem kosullart .........cccccoevvvviiiiiiiiinnnns 50
Cizelge 3.4. Ipek liflerine uygulanan asit boyarmadde regetesi...........c.ocevrrirerrirernnnne. 51
Cizelge 3.5. Ipek liflerine uygulanan reaktif boyarmadde regetesi..........c.cocovvrvrvrvrnnnne. 52
Cizelge 4.1. Ham-konvansiyonel numunelerin beyazlik ve parlaklik degerleri.............. 75

Cizelge 4.2. % 4 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik ve parlaklik degerleri... 76
Cizelge 4.3. % 8 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik ve parlaklik degerleri... 78
Cizelge 4.4. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik ve parlaklik degerleri. 79
Cizelge 4.5. 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda serisin giderme isleminde beyazlik
Ve parlaklik deGerleri.......ccooiiiiiiiiii i 82
Cizelge 4.6. 110 °C sicakliginda serisin giderme isleminde beyazlik ve parlaklik
4 (3053 (S o TSP PRROTR 83
Cizelge 4.7. 120 °C sicakliginda serisin giderme isleminde beyazlik ve parlaklik
413053 (S o TS TP PR 85
Cizelge 4.8. % 1 asit ve reaktif boyarmadde ile boyanmis numunelerin renk degerleri.92
Cizelge 4.9. % 2 asit ve reaktif boyarmadde ile boyanmis numunelerin renk degerleri. 94
Cizelge 4.10. % 5 asit ve reaaktif boyarmadde ile boyanmis numunelerin renk degerleri

Cizelge 4.11. Asit boyarmadde ile boyanmis numunelerin yikama hasligi degerleri..... 96
Cizelge 4.12. Reaktif boyarmadde ile boyanmis numunelerin yitkama hasligi degerleri 97



1. GIRIS

Giiniimiizde teknolojinin gelismesi, kiiresellesme ve niifusun hizla artmasi nedeniyle
cevre ile ilgili problemler her gecen giin artmakta ve enerji kaynaklar1 da her gegen giin
daha fazla tiikenmektedir. Bu nedenle her sanayi ve endiistride rakiplerin Oniine
gecebilmek icin cevre bilinci ve dogal kaynaklarin korunmasina onemle dikkat
edilmektedir. Isletmeler daha once kullandiklar1 ydntemler yerine daha temiz ve
alternatif ¢evre dostu yontemlerle {iretimlerine devam etmek i¢in ¢aligmalar yapmakta,

atik hava ve atik suyu azaltmak i¢in su ve kimyasal madde kullanimin1 da azaltmaktadir

(Sancar ve ark., 2012).

Her sektorde oldugu gibi tekstil endiistrisinde de cevreyle uyumlu, cevre yiikiinii
azaltacak alternatif cevre dostu yOntemlerle islemler yapilmasi i¢in caligmalar
yapilmaktadir. Bunlardan birisi de ipek lifi gibi materyallerde enzimlerin yikama,
biyoparlatma, yumusatma, hidrofillestirme ve serisin giderme gibi islemlerde
kullanilmasidir (Kumar ve ark., 2008).

Ipek, serisin ve fibroin proteininden olusan dogal bir liftir ve en az 5000 yildir
tekstillerde kullanilmaktadir. Ticari olarak iiretilen ipeklerin %90’indan fazlasi, dut
agaci yapraklari ile beslenen ipek boceginin (Bombyx mori) ordiigii kozalardan uygun
kosullar altinda cekilerek elde edilmektedir (Yong-woo, 1999). Ipek lifleri, fibroin ve
serisin proteinlerinden olusmaktadir. Fibroin lif ile kaynasmis ve biiylik ¢ogunlugu
olusturan bir proteinken serisin yapiskan bir maddedir ve suda ¢oziinebilmektedir.
Fibroinin etrafin1 yapiskan gibi sarmakta, ipek liflerinin dagilmasimi Onlemektedir
(Zhang ve ark., 2004; Duran ve ark., 2007). Serisin proteininin, tekstil alaninda
kullanilan ipek liflerinde terbiye sirasinda uzaklastirilmasi gerekmektedir. Serisinin

uzaklastirilmasi igin su, sabun ve enzimler kullanilabilmektedir (Duran ve ark., 2007).

Son yillarda serisinin giderilmesinde su ve kimyasal maddeler olan sabunun
kullanilmasmin azaltilmasi ve alternatif ¢evre dostu yontemlerle giderilmesi
giindemdedir. Bu ¢alismada da ipek liflerinde alternatif ¢evre dostu yontemlerle serisin

giderme ele alinmaktadir.

Calismanin {i¢ boliimden olusmasi planlanmistir. Birinci boliimde ¢alismanin daha 1yi

anlagilabilmesi i¢in ipek lifi, ipek lifinin tarihgesi, ipek liflerinin ¢ekim islemi, kozadan



ipek lifinin ¢ekimi, ipek lifinin kimyasal ve fiziksel yapisi, enzim, enzimlerin yapisi,
enzimlerin 6zellikleri, enzim aktivitesi, enzim konsantrasyonu, enzim immobilizasyonu,
enzimlerin tekstil sektoriinde kullanim alanlari, ham ipekte serisinin giderilmesi, ipek
liflerinin boyanmasi, ipek ve serisin istiine yapilan ¢alismalarin literatiir 6zetleri ele

alimustir.

Ikinci béliimde bu tez ¢alismasinda kullanilan ham ipek liflerine serisin giderilmesi igin
uygulanan konvansiyonel, enzimatik, yiiksek basing ve sicaklik prosesleri detayli bir
sekilde aciklanmistir. Konvansiyonel ve alternatif yontemlerle serisini giderilen ipek
liflerinin asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanma prosesleri agiklanmigtir. Serisin
giderilmesinde ve liflerin boyanmasinda kullanilan yardimcr  kimyasallar
aciklamalariyla belirtilmistir. Serisini giderilen ve boyarmaddelerle boyanan liflere

yapilan testler ve standartlar1 detaylica agiklanmistir.

Uciincii boliimde ise elde edilen bulgular ve bulgular dogrultusunda tartismalara yer

verilmigtir.



2. KURAMSAL TEMELLER ve KAYNAK ARASTIRMASI

Bu boliimde ipek lifi ve enzim ile ilgili genel bilgilere yer verilerek enzim ve ipek lifi
proteini olan serisin hakkinda yapilan ¢alismalarin literatiir 6zeti alt basliklar halinde

asagida verilmistir.

2.1. Ipek Lifi Tarihgesi

Ipek lifinin tarihgesine bakildiginda ilk defa milattan 6nce 4000 ila 3000 yillar1 arasinda
oldugu tahmin edilen Cin’in Shanxi sehrindeki Xia il¢esinde Yangshao civarinda,
keskin bir bigak ile yarisi kesilmis bir ipek kozasindan séz edilmektedir. Bu kozalarin
tirli evcil olarak degerlendirilebilen Bombyx mori tiirii ipekbocegi  olarak
tanimlanmistir. Bundan sonraki ipek kanit1 ise Karbon 14 yontemi ile tahmin edilen
tarihi M. O. 1400’e kadar uzandig1 diisiiniilen, Zhejiang-Huzhou-Qianshanyang’daki
Liangzhu kiiltiir bolgesinde bulunan ipek pargalarinin varligidir (Wiley, 2008).

Ipek lifinin ilk elde edilisi ile ilgili anlatilan bazi efsaneler de bulunmaktadir. Buna gore
bir Cin prensesi olan Xi Lin Shi dut bahgesinde cay icerken ¢ayina bir koza diismiistiir.
Sicak cay kozay1 ¢oziince prenses tirnagi ile kozayr aralamig ve eline iplik benzeri bir
yap1 gelmistir. Prenses ipligi ¢ekip ¢ikarmaya calisirken, ¢ektikce ip gevsemeye devam
etmis ve boylece ilk ipek ipligi-lifi kesfedilmistir. O dénemlerde Cin zaten tekstil ve
dokuma alaninda 6nde gelmektedir. Kesfedilen bu lifin ipe doniistiiriilebilmesi igin
oldukca miisait kosullara sahiptir. Bu efsane ile direkt kanitlar bulunmamaktadir. Ancak
1982 yilinda Hubei eyaletinde yapilan arkeolojik kesifler, 2000 yasin iizerinde olan ve
yalnizca sofistike tezgahlar ile iiretilebilen oldukga 6zenli kumas pargalarinin kesfini de
icermektedir ve bu durum ipek lifinin bulunmasi ve siirekli bir filament seklinde tek
dogal lif icermesi ile gelismis dokuma tekniklerine Oncii olmasit olarak

yorumlanabilmektedir (Wiley, 2008).

Nasil kesfedildigi kesin kanitlarla degil efsanelerle anlatiliyor olsa da Cinliler
kesfettikleri ipek lifinin potansiyelini hizla kavramig ve kokeninin sirrini dikkatlice
korumak i¢in her tiirli Onlemi almislardir. Hatta Cin’de bir donem ipek liflerinin
sirlarindan bahseden ya da iilkeden disar1 ¢ikarmaya g¢alisanlar 6liime kadar gidebilen

cezalandirmalara carptirilmiglardir (Franck, 2001).



Ipek yolu agilana kadar ipek kullanimi ve ipek liflerinin kesfi Cin ile simirli kalmustir.
Ipek yolunun agilisi ile birlikte Shanxi’den Dogu Akdeniz’in Fenike bélgelerine kadar
bliylik miktarlarda ipek tasinmigs ve buradan batidaki biitiin biiyiik sehirlere
nakledilmistir. Ipek, yabanci iilkelere ¢ok miktarda ihra¢ edilmesine ragmen, ipekgilik,

Cinlilerin uzun siire dikkatle korudugu bir sir olarak kalmistir (Wiley, 2008).

Her ne kadar ipek ve ipek lifinin tarihgesi, neredeyse tiim kaynaklarda Cin’den koken
aldigin1 soylese de Cin efsaneleri ile alakali olmadig1 ve yapilan kazilarda o bélgede ¢ok
daha fazla medeniyetin yasadig1 ve o yoreden daha genis bir yerde ipek kullanildigi da
diisiiniilmektedir. Baz1 arastirmacilara gore kanitlarin bulundugu dénemde Cin Devleti
varlig1 heniiz s6z konusu degildir ve Cinliler ipegin islenisini bagka bir medeniyetten

almislardir.

Hatta yapilan baz1 arastirmalar Cin ile ilgili milattan Onceye ait bir¢ok bilgide
kronolojik hata yapildigini, ortaya ¢ikan kalintilar ile olaylarin yanhs iligkilendirildigi
ve etnolojinin Cinliler’e ait olmadigin1 gosterdigini de ortaya koymaktadir. Cin’e ait
oldugunu kabul etmeyen arastirmacilar Orta Asya gocebe kavimleri ve Altay
kavimlerinin Orta Asya’nin dogu kisimlarinda yasadigini ortaya ¢ikardiklart i¢in, bu
kumaglarin bu kabileler ya da Mogollar tarafindan icat edilmis, bulunmus olabilecegini
de diistinmektedir. Yani arastirmalardan bazilari ipegin ilk bulus ve ¢ikisinin yalnizca
Cin ya da daha dogru bir deyimle Orta Asya olmadigini, M. O. 2.000-3.000’1ii y1llarda o
dénemde Mezopotamya ve Suriye’de de ipegin kullanildigini gdstermektedir (Imer,

2005).

Ipek Kkiiltivasyonu Japonya’ya M.O. 300 civarinda yayilmistir ve M.S. 522°de
Bizanshilar ipekbocegi yumurtalart elde etmeyi basararak ipekbocegi yetistirmeye
baslayabilmistir. Aym1 donemde Araplar da ipek iiretmeye baslamislardir. Ipekgiligin
yayilmasinin bir sonucu olarak, Cin ipek ihracati, hala likks ipek piyasasinda hakim
olmayr siirdiirmesine ragmen, daha az 6nemli hale gelmistir. Hagli seferleri, ipek
liretimini Bat1 Avrupa’ya, 6zellikle de Avrupa’nin geri kalanina getirmistir. Uretim
tekniklerindeki degisiklikler de Orta Cag boyunca, ¢ikrik gibi goriinen aygitlar ile
gerceklesmeye baslamistir. 16. yiizyilda Fransa, basarili bir ipek ticaretinin gelismesi

icin ltalya’ya katilmistir, ancak diger iilkelerin cogunun kendi ipek endiistrisini



gelistirme cabalar1 basarisiz olmustur. Sanayi Devrimi, Avrupa’nin ipek endiistrisinin

cogunu degistirmistir (Leggett, 1949).

Sanayi devrimi ile birlikte pamuk iplikgiligindeki yeniliklerden dolayi, tiretim yapmak
daha ucuz hale gelmis ve bu nedenle daha pahali olan ipek iiretimi geri planda kalmistir.
Bununla birlikte, yeni dokuma teknolojileri, tiretim verimliligini artirmistir. Bunlar
arasinda ipek nakis igin gelistirilen jakar tezgahi bulunmaktadir. Birka¢ ipekbocegi
hastaligi salgini, Ozellikle ipek sanayisinin ¢ok gelismedigi Fransa’da tiretimin
diismesine neden olmustur. 20. yiizyilda Japonya ve Cin, ipek liretiminde daha 6nceki
rollerini yeniden kazanmistir ve Cin diinyanin en biiyiik ipek treticisi haline gelmistir.
Poliamid gibi yeni kumaslarin yiikselisi, tiim diinyada ipegin yayginligin1 azaltmistir ve
ipek artik bir kez daha nadir kullanilan liiks bir tekstil materyali haline gelmistir (Babu,
2013).

2.2. Ipek Liflerinin Cekim Islemi Koza Kaynatma
Ipek liflerinde ¢ekim islemi iki sekilde yapilabilmektedir. Bunlar (Tarak¢ioglu, 1983);

e Koza Kaynatma: Koza kaynatmada kozalarin lif ucundan ¢ekilmesi i¢in buhar
ya da sicak su ile islem gormesi gerekmektedir. Pisirme olarak da
adlandirilabilen bu islemde liflerin serisin kismini yumusatmak ve kozalarin
icini su ile doldurmak amaclanmaktadir. Pisirme sicakligi ve siiresi oldukga
onemlidir ve iyi ayarlanmalidir. Eger hatali bir sicaklik ya da siire kullanilirsa
ipligin kalitesi ve ham ipek verimi olduk¢a diismektedir. Bu tez kapsaminda

koza kaynatma islemi ana ¢ekim islemi olarak degerlendirilecektir.

e Filatiir (Ipek Cekimi): Bu teknikte istenilen numarada iplik elde edilmesi igin
belli adetteki kozadan gelen ipek lifleri bir araya getirilmekte ve sarilmaktadir.
Bu teknikte ¢ikrik gibi eskiden ayak ya da elle dondiiriilebilen, giiniimiizde
motor giicli ile ¢alisan 6zel makineler kullanilmaktadir. Otomatik ya da cok
gozli ipek ¢ekim makinelerinin oldugu biiyiikk ipek c¢ekim isletmeleri de

bulunmaktadir ve bu makinelere filatiir ad1 verilmektedir.

Kozalar kurumadan 6nce, boyanma, deforme olma, ¢ift ya da yetersiz olmalarindan

otilirii kaynatmaya ya da ¢ekime elverisli olmayanlar1 ortadan kaldirmak i¢in dikkatlice



secilmektedir. Bu kozalar ayrildiginda ise yaramayanlarin hepsi ¢ope atilmamaktadir ve
en azindan kismen, ipek atig1 iiretmek ig¢in ve daha sonra bazi yan iiriinler igin

kullanilabilmektedir.

Kaynatma islemindeki ilk islem serisini yumusatmaktan olusur. Iplikleri birbirine
bagladigindan serisin ¢ok kuru ve g¢ok sert bir haldedir. “Pisirme” olarak bilinen bu
islem, kuru kozalarin serisin bagini yumusatmak igin tasarlanmig bir dizi yas islemden
gecirilmesini igerir. Bu noktada serisin ¢ikartilmamustir ¢linkii koruyucu nitelikleri,
baslangigtaki dokuma islemlerinde gereklidir. “Pisirilmis” kozalar, koza olusturan
stirekli filamentin ucunu bulmak icin sert bir doner firga ile firgalanir. Bu siirecte belirli
miktarda ipek atig1 tiretilmekte ve iplik¢ilikte gelecekte kullanilmak iizere ayrilmaktadir

(Franck, 2001).

Kozalarin kaynatilmasinda genellikle su iki metot kullanilmaktadir (MEGEP, 2011):
1. Batik sistem

Kozalar genellikle %97 nin tizerinde su i¢ermektedir. Bu nedenle batik sistemde
kozalar suyun i¢ine batmakta ve bu sekilde kaynatilmaktadir. Bu yontemde hem
kozanin disi hem de i¢i yeterince pismekte ve lif ¢ekimi muntazamca
yapilabilmektedir. Bu sistemde genellikle kapali kaplarda bulunan su 89-93 °C
sicakligindayken kozalar 2-4 dakika kadar kaynatilmaktadir. Daha sonra kapak
acik bir sekilde biraz daha kaynatilan kozalar soguk suya koyulmakta ve ipek
cekimine hazir hale getirilmektedir (Sekil 2.1).

Sekil 2.1. Batik sistem (MEGEP, 2011)



2. Ylzer sistem

Kozalar bu sistemde kaynatildiktan hemen sonra sicak sudan g¢ekilmektedir.
Kozalar kaynatma suyunda ylizmekte ve agik kapta pisirilmektedir. Metal,
toprak, canak kaplarin kullanildigi bu sistemde kozalar hafif saydam oldugu
anda pisirme durdurulur. Bu yontemde i¢ kisim yeterince pismeyebilmektedir
veya i¢ tam pistiginde dis kisim ¢ok pismis olabilmektedir. Bu nedenle ¢ekim
verimi diigmekte ve fazla tercih edilmemektedir. Bu sistemde kaynatma suyunun
stk stk degistirilmesi, parti parti islem yapilmasi nedeniyle is giicii de
artmaktadir (Sekil 2.2).

Sekil 2.2. Yiizer sistem (MEGEP, 2011)

2.3. Kozadan Ipek Lifinin Cekimi

Koza kaynatildiktan sonra ipek lifinin ¢ekimi asamasina gec¢ilmektedir. Bu asama da ug

bulma ve ipek ¢cekimi olmak iizere alt basliklarda ele alinmaktadir.

2.3.1. U¢ Bulma

Kozalarda kaynatma sirasinda ya da kaynatmadan sonra ipek ¢ekiminin yapilabilmesi
icin u¢ bulma islemi gerceklestirilmesi gerekmektedir. Bu islem hem koza {istiinde
karigik halde bulunan ipek liflerini kozadan uzaklastirmak hem de ipek c¢ekimini
gerceklestirmek icin yapilmaktadir. Koza istiindeki karisik liflere kamgibagi adi

verilmektedir ve kamgibaslarinin kozadan uzaklastirilmasi olduk¢a dnemlidir. Boylece



hem iyi kalite lif elde edilebilmekte hem de ipek ¢ekimi kolaylagsmaktadir. Kozadan ug
bulma iki sekilde yapilmaktadir (Anonim, 2013a):

1. Elle ug bulma

Bu yontem eski bir yontemdir ve basit olan ipek ¢ekim isletmelerinde varligini
stirdiirmektedir. U¢ bulma tavasindaki kozalar kaynatma islemi sonrasinda
yumusamasi nedeniyle siipiirge ya da ¢ubuk uglara sahiptir. Siipiirge ile bulma
ise koza ylizeyine slipiirgenin siirtiilmesi ile yapilmaktadir. Fir¢a, cubuk ya da
stiptirge ile ucu takilan ipek ucu kozadan ayrilmakta ve ipek c¢ekimi islemine
devam edilmektedir. Elle yapilan u¢ bulmada ipek artig1 cok olmaktadir. Ayrica
bu islemi yapan bireyin yetenegi ve kozalarin kalitesine gore ipegin kalitesi de

artmaktadir (Sekil 2.3).

Sekil 2.3. Elle Ug¢ Bulma (Anonim, 2013a)

2. Mekanik u¢ bulma

Mekanik u¢ bulma, adindan anlasilacag: lizere tam veya yar1 otomatik cihazlar
kullanilarak yapilmaktadir. Yar1 otomatik olanlarda cihaz, ipek ¢ekim
makinesinin yanma koyulmaktadir. Burada u¢ bulma tavasi asagi yukari ve
kendi etrafinda doniis yapan bir fir¢a ile kaynamakta olan koza ve sularin iistline
indirilmektedir. Fircanin bu doniis hareketleri ile kozalar tutulmakta ve uglari
tutulan kozalar genelde 20-25 doniis sonrasinda yukart kaldirilmaktadir. Eger
fircada karigik lifler varsa bir insan yardimai ile bu lifler alinmakta ve temizleme
islemi yapilmaktadir. Temizlenen ve uclar1 bulunan kozalar ise ipek ¢ekim
makinesindeki sicak su boliimiine alinarak ¢ubuk ya da ¢engele tutturulan uglar
¢ekilmeye baslanilmaktadir. Tam otomatik cihazlarda ise, birden fazla firga
bulunmakta ve ¢ok gozli islem gerceklestirilmektedir. Makinede kaynayan

kozalar fircalarin oldugu kisma gelmekte ve belli bir siire sonra lif uclar ile



yukar1 kalkmaktadir. Lifler bir siyirict ile firgadan ayrilmakta ve makaraya
gonderilerek sarma islemi gerceklestirilmektedir (Sekil 2.4).

Sekil 2.4. Mekanik u¢ bulma (MEGEP, 2011)

2.3.2. ipek Cekimi

Cekim isleminde mekanik ya da el yardimi ile ug¢lar1 bulunan kozalar ¢ekim banyosuna
aktarilmaktadir. Burada cekilecek ipin denyesine ve c¢ekim makinesinin tipine gore
¢ekilen koza sayisi isci ya da makinenin kendisi tarafindan ayarlanmaktadir. Denye
istenilen O6zellikte ayarlandiktan sonra birden fazla kozanin ipegi birlestirilmekte ve
iplik kilavuzundan gegirilmektedir. Kilavuzda i¢ ice gegmis “jette toube” yani tiip ve bir
porselen diigme bulunmaktadir. Tiiplerden distaki hareketli igteki sabittir ve otomatik
makinelerde bu tiipler iplik yakalayicisi mekanizmasi olarak bir biitiin halinde
bulunmaktadir. Ipek buradan gegtikten sonra biikiim kazanarak ¢ikriga sarilmaktadir
(MEGEP, 2011; Babu, 2013). ipek cekimi icin kullanilan makineler su sekilde
siralanabilir (Anonim, 2013a; Yong-Woo, 1999; Babu, 2013):

e Otomatik ipek ¢ekim makineleri

En gelismis ipek ¢ekim makine tipi olan otomatik makinelerde incelik yani
denye otomatik olarak ayarlanmakta ve eksilen kozanin yenisi cihaza bagl olan
kol ile otomatik olarak yapilmaktadir. Ayrica kismen ¢ekilmis kozalarin ayrima,
krizalitlerin ayrimi, u¢ besleme, u¢ toplama ve ucu bulma islemleri de otomatik
olarak yapilmaktadir. Otomatik bir ipek ¢ekim makinesinde degisik kisimlar

bulunmaktadir. Bunlar:



o Diismiis (¢cekilmemis) krizalit ve kozalar1 ayirma kismi
o Denye (incelik) ayarlayicist

o Detektor (denye ayarlama cihazi)

o Ug toplama cihaz

o Diizenleme ve ¢ekim banyosu

Cok gozli ipek ¢cekim makineleri

Bu makineler diigsiik devirle caligmaktadir ve u¢ bulma otomatik sekilde
yapilmaktadir. Makine tam olarak otomatik degildir. ipegin denye ayarlamasi ve
¢ekimi biten kozanin yenisiyle degistirilmesi el ile yapilmaktadir. Yirmi ¢ekim
goziine sahip olan bu makinelerde yirmi adet de makara bulunmaktadir. Travers
mekanizmalar1 makaralarin iistinde bulunmakta ve tim ip ¢ilelerinin ayni
kalinlikta sarilmasini saglamaktadir. Ayrica kozalarin kaynatildigi ve cekildigi
bir de kiivet yer almaktadir. Uglar otomatik ¢ekildikten sonra gozlere el ile
yerlestirilmekte ve makaralara el ile biikkiim verilmektedir. Cekim iglemine
baglanmasi i¢in her ¢ekim gozii icin ayr1 islem yapilmasi gerekmektedir. Ipin
inceligini calisan belirlemektedir. Yakalayict kol yardimi ile yeni koza uglar
cekilmeye gonderilir. Ipegin hizli kurumasi i¢inde makaralarm i¢ kisminimn
s1tildigr bir mekanizma bulunmaktadir. Yirmi ¢ekim goziinde tek bir isci yeterli

olmakta her biri i¢in ayr1 insan giicii gerekmemektedir.

El, ayak ve motorla ¢alisan (mancinik) ipek ¢ekim makineleri

Eskiden tiim ipekli kumaslarin iiretiminde kullanilan bu makinelere Tiirkiye’de
mancinik adi verilmektedir. Giinlimiizde daha c¢ok kalitesiz ve ¢ifte kozalarin
cekiminde kullanilmakta ve verimleri olduk¢a diisiik olmaktadir. En basit ¢ekim
aletidir ve genellikle ipegin sarildig1 ¢ikrik ile kozalarin kaynatildigi ve ¢ekimin
yapildig1 kaptan olugmaktadir. Genellikle mekanizma el, ayak ya da motor ile
calistirilmaktadir. Is¢i kazandaki kozalari siirekli karistirmakta, kozalarin
uclarimi bir ¢engel yardimi ile almakta ve makaradan gegirerek c¢ikriga
baglamaktadir. Kopan uglar1 yeniden siirekli ¢ikriga veren isci, ayn1 anda pedali
cevirmektedir. Motor ile ¢alisan manciniklar daha yaygin sekilde kullanilmakta
ve ¢ikrigim dondiirilmesi igin insan giiciinden yararlanmamaktadir. Bunlarda

kalite ve verim yine is¢inin yetenegine ve kozanin kalitesine gore degismektedir.
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2.4. Ipek Lifinin Fiziksel Yapis

Ipek, ipekbdcegi olarak bilinen Bombyx mori’nin larvas: tarafindan atilan dogal bir
protein lifidir. Ipek, yiiksek parlaklik, mukavemete sahip ince ve dayamikl
monofilament bir liftir. Ipek lifleri hem kimyasal hem de fiziksel yapisiyla oldukga 6zel

bir yapiya sahiptir (Qui ve ark., 2016).

Asagida verilen Sekil 2.5 bir ipek lifinin taramali mikroskop goriintiisiine aittir.

Sekil 2.5. ipek lifleri SEM goriintiisii (Basu, 2015)

Sekil 2.5’e bakildiginda ipek liflerinin uzunlamasma fibrillerden olustugu
goriilmektedir. Ayrica ipek liflerinde kiigiik bosluklar bulunabilmekte, birlesen fibriller

diiz, uzatilmis, tiggen benzeri bir kesit goriiniisii sergilemektedir.

Ipek liflerinin enine kesitleri incelendiginde koza kabugunun i¢ kism diiz, yassi ve
zayiftir. Yani krizalite yakin bir yapidadir. Orta kismi; daha diizgiin, toparlak, kalin ve
kuvvetlidir. Dis kism1 amorf yapidadir bu sebepten kaba, diizensiz, kalin ve kuvvetlidir.
Ipek liflerinde genellikle fibroinin kristal bir yapida, serisin ise amorf yapidadir. Ipek
lifinin homojen dagilan kristal yapist sayesinde diger hayvansal liflere oranla kopma

mukavemeti daha yiiksektir (Yetisen, 2011).

2.5. Ipek Liflerinin Fiziksel Ozellikleri

Farkli ipeklerin 6nemli fiziksel ozellikleri arasinda lif uzunlugu, lif inceligi ve lif
mukavemet ve uzama yiizdesi bulunmaktadir. Daha 6nce de bahsedildigi tizere ipek

lifleri ¢ekme islemi ile kozadan ¢ikarilmaktadir. Sarma (¢ekme) islemi igin her bir koza
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tirtinde ne kadar lif uzunlugunun bulundugunu bilmek oOnemlidir. Kirtlmayan lif
uzunlugu (NBFL), kozada siirekli olarak mevcut olan ipek lifinin uzunlugudur; sarma
islemi sirasinda inceligi bilmek de 6nemlidir. Diger 6nemli 6zellik ise mukavemet ve
uzama yiizdeleridir (Babu, 2013). Genel olarak bir ipek lifinin fiziksel 6zellikleri
asagida verilen Cizelge 2.1’deki gibidir.

Cizelge 2.1. Ipek liflerinin fiziksel 6zellikleri (Babu, 2013)

Ipek kozasinin Ipek liflerinin Liflerin NBFL Toplam lif
tipi mukavemeti inceligi (m) uzunlugu (m)
(g/denye) (denye)

Dut (bivoltine) 1.34 2-3 700-800 1200-1600
Dut 1.34 2-3 400-600 900-1200
(multivoltine)

Eri 1.30 3-4 0.05-2.0 400-500
Muga 1.31 3-5 300-450 800-1000
Mese Tasar 1.30 4-7 150-250 600-800
Tasar 1.31 8-12 100-250 750-900

2.5.1. ipek Liflerinin Uzunlugu

Cizelge 2.1’de goriildiigii iizere ipek liflerinin uzunluklar1 ipek kozasinin tipine gore
400 ila 1600 m arasinda degisiklik gostermektedir. Bu uzunluk toplam uzunluktur.
Kirilmadan ulasabildigi (kesiksiz) uzunluk ise en fazla 800 m kadar olmaktadir (Babu,
2013).

Kozadan lifin tamami ¢ekilemedigi i¢in bu uzunluklar genellikle ¢ekilen lif uzunlugu ile

ayni olmamaktadir (Akbas, 2011).

2.5.2. Ipek Liflerinin Inceligi

Ipek lifi genellikle mikron, dtex ve denye ifade edilmekte siklikla denye birimi
kullanilmaktadir. Dut ipeklerinin inceligi en iyidir, bunu sirasiyla eri, muga, mese tasar
ve tasar ipekleri takip etmektedir. ipeklerde genellikle lifler Cizelge 2.1°de de
goriildiigi iizere 2-12 denye arasinda degisiklik gostermektedir (Akbas, 2011).
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Sekil 2.6. Ipek lifinin mikroskobik gériintiisii (Franck, 2001)

2.5.3. ipek Liflerinin Mukavemet ve Uzama Yiizdesi

Ipek lifleri fiziksel agidan orta dereceli deformasyona oldukga dayaniklidir. Ayrica 3-6
g/denye kuru direnme (tenacity) ve 2.5-5 g/denye islak direnmeye sahiptir. Ayrica
%2’lik uzamadan %90’lik bir geri kazanim, %20’lik bir uzamadan %30-34’1ik bir geri
kazanim sergilemektedir (Needles, 1986).

Ipegin mukavemet 6zelligini fibroini olusturan makro molekiillerin fiziksel 6zellikleri
belirlemektedir. Bu yapmin mukavemeti oldukc¢a yiiksek oldugu igin, ipek lifi de
yumusak, parlak ve diizglin bir ylizeye sahip esnek lifler icermektedir (Mengli¢ ve
Ozdil, 2014).

Ipek liflerini diger dogal ve sentetik liflerden ayiran mekanik 6zelliklerinden birisi de bu
mukavemet ve uzama yiizdesi durumunun kombinasyonudur. Ipek bdceginden elde
edilen koza ipeklerinin %35’¢ kadar uzama gostermesi ve mukavemet ve gerilim
kuvvetlerinin olduk¢a yiiksek olmasi, ipek liflerinin Kevlar hatta celikten bile daha
saglam olabilecegini gostermektedir (Kaplan vd., 1994). ipek lifleri bu 6zellikleri ile
yalnizca tekstilde degil miihendislikte de oldukcga ilgi gérmektedir (Gosline ve ark.,
1986).

Viskoelastisiteye sahip olan ¢ogu lif, nihai gerilme mukavemeti ve katsayisi arttikca

kopma uzama ylizdesinde azalma gostermektedir. Sertlik ve saglamligi ile 6n plana
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¢ikan ipegin deformasyon sonucunda uzamasinin azaldig1 da goriilmektedir (Kaplan ve
ark., 1994).

2.6. Diger Ozellikler

Yukarida bahsedilen 6zelliklere ek olarak (Needles, 1986);

Ipek lifleri genel olarak orta derecede sert bir yapiya sahiptir, sicaklik ve nem
kosullaria bagl olarak miikemmel esneklik ve deformasyondan geri kazanim
saglanmaktadir.

Standart kosullar altinda %11°lik bir nem alma 6zelligine sahip olan ipegin
ozgil agirhg: 1.25-1.30°dur.

Su, lityum bromiir, fosforik asit ve kupromonyum ¢ozeltilerinde iyi
¢Ozliinmektedir.

Ayrica 150 °C’a kadar olan 1sidan etkilenmemekte, iyi 1s1 yalitim 6zellikleri
sergilemektedir.

Elektriksel direnci ise ortalamadir ve statik yiikler olusturma egilimindedir
(Needles, 1986).

Ipek lifleri yarisaydam ve parlak goriiniise sahiptir ve ultraviyole 1sinlari

yansitmaktadir (Gosline ve ark., 1986).

2.7. ipek Lifinin Kimyasal Yapisi

Ipek kozalarmin %95’inden fazlasi proteinler kalan %4-5’lik kismi ise balmumu,

mineral tuzlar1 ve kil gibi diger bilesenlerden olusmaktadir. Dut, tasar, muga ve eri ipek

kozalarinin genel kimyasal bilesimi asagida verilen Cizelge 2.2’deki gibidir.

Cizelge 2.2. Ipek kozalarinin kimyasal bilesimi (%) (Basu, 2015)

Bilesen Dut Tasar | Muga | Eri
Fibroin 66-72 78-85 80-86 82-88
Serisin 25-32 | 14-17 | 12-16 | 11-13
Balmumu 0.3-0.4 1-2 0.5-1 | 1.5-2.2
Mineral, kiil ve digerleri 0.7-0.8 3-4 2-3 2-3
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Cizelge 2.2°de verilen bilesenler kozalarin kimyasal bilesimidir. Cekme sonrasinda ipek

lifleri fibroin ve serisin proteini igermektedir.

Ozetle; ipekbocegi Bombyx mori tarafindan iiretilen ipek lifleri, sirasiyla fibroin ve
serisin olusturan iki protein grubundan olusmaktadir (Franck, 2001). Fibroin,
ipekbdcegi ipeginin filamentlerini olusturan ve ipege essiz fiziksel ve kimyasal
ozelliklerini veren bir proteindir. Serisinler ise fibroin filamentlerini baglayan yapiskan

proteinler grubudur (Kaplan ve ark., 1994).

2.7.1. Fibroin

Fibroin, ¢ogunlukla polar olmayan amino asit kalintilari; 6rnegin yaklasik %44 glisin,
%26 alanin ve %12 serin ile ¢ok az miktarda sistein, asidik ve bazik amino asit i¢ceren
polipeptit zincirlerinden olusmaktadir (Alger, 1989). Serisin, alanin ve glisin birlikte
toplam bilesimin %15’ini olusturmaktadir. Serisinin bas bileseni serin olup, toplamin
%30’unu olusturmaktadir (Franck, 2001). Cizelge 2.3, ipek fibroinin kimyasal

Ozelliklerini igcermektedir.
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Cizelge 2.3. Fibroinin kimyasal 6zellikleri (Babu, 2013)

Tip Aminoasit Yan grup Fibroin
Glisin -H 43.7
Alanin -CHs 28.8
. Valin -CH(CHz3)2 2.2
Inert i
Lesin -CH2CH(CH3)2 0.5
Izolesin -CH(CH3)CH2CH3 0.7
Fenilalanin -CH2CeHs 0.6
o Aspartik asit -CH.COOH 1.3
Asidik _
Glutamik asit -CH.C3COOH 1
Lisin -(CH2)aNH2 0.3
Arjinin -(CH2)sNHC(NH)NH: 0.5
Basit W
Ne=C 7
Histidin N 0.2
Serin —CH20H 11.9
Hidroksil Treonin -CH(OH)CH3 0.9
Tirosin -CH2CsH4OH 5.1
—CHy
N
Halka Prolin £ 0.5
L
Cift Sistin -CH2-S-S-CHo»- 0.2
—cu,ﬂo]
Diger Triptofan b 0.3
H

Fibroin bu aminoasitlerin her birini igerebilmesine ragmen, ¢ogunlukla spesifik bir
tekrar seklinde glisin, alanin, serin amino asitlerini icermektedir. Bu yapiya birincil yap1
ad1 verilmektedir. Ana yap1 olan birincil yapida, ipek fibroin, diizenli ve diizensiz
bolgelerde ¢ok sayida amino asitten olusan birgok mikrofibrillerden olusmaktadir. Bu
amino asitler, -HNCH2RCO- dizilimine sahiptir ve burada R, farkli bir amino aside
0zgli yan grubu ifade etmektedir. Fibroin i¢indeki amino asitler, polipeptit baglari

olarak bilinen amid baglantilar1 (CONH)
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birlestirilmektedir. Fibroin molekiiler zincirinin uzunlugu yaklasik 140 nm’dir ve

molekiiler agirligi 300 ila 400 kDa arasindadir (Toole ve Toole, 1995).
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Sekil 2.7. Birincil ipek fibroin yapis1 (Reddy, 2017)

Sekil 2.7°de goriilen ve tekrar edilen birincil aminoasitler ikincil yapiin olusmasinda

rol oynamaktadir (Altman ve ark., 2003). ikincil yapida ipek fibroin, ¢ogunlukla

hidrokarbon yan gruplari ile basit amino asitlerden olugsmaktadir; bu yan gruplarin bir

sonucu olarak, kuvvetli hidrojen baglar1 ve amino asitlerin polipeptit zincirleri arasinda

tuz baglar1 bulunmaktadir, bu da Sekil 2.8’de gosterildigi gibi (Gupta, 1988)’e gore -

pili bir ipek fibroin tabaka formuna yol agmaktadir.
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Sekil 2.8. Fibroin B-pili yapist (Gupta, 1988)

Ipek fibroinin {iglinciil (tersiyer) yapisi, polipeptit zincirlerinin ve B-pilili levha

formlarinin 3D konfigiirasyonunu detaylandirmaktadir. Bu yapida dort amino asit

molekiiliiniin a=9.37 A, b=9.49 A ve ¢=6.98 A ile dikddrtgen bir birim hiicre i¢inden

gectigi ipek fibroinin kristal yapis1 Takahashi (1994) tarafindan bildirilmistir.

Ipek fibroininde bahsedilmesi gereken diger bir yapida kuarterner yapidir. Genel olarak,

ipek fibroin yapisinin, ipek lif eksenine paralel olarak diizenlenmis, B-pilili levha
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formunda polipeptit zincirlerinin agregatlarindan olustugu bildirilmistir. Bu B-pilili
tabaka formlari, diizensiz bolgelerdeki uzay ile yanal kuvvetler tarafindan bir arada
tutulmaktadir. Diizenli kristal bolgelerinde, polipeptit zincirlerinin ve B-pilili levha
formlarinin yakin yerlesimi, gii¢lii hidrojen baglari ile desteklenir ve Van der Waals

kuvvetleri tarafindan daha da giiglendirilmektedir (Irvin, 1999).

Ipekbocegi lifleri dogal olarak, iki ipekbdcegi bezinden, serisin proteini ile birbirine
yapisan bir ¢ift primer filament olarak ekstriize edilmektedir. Béylece, ham ipek, -kilif-
etrafinda- iki ¢ekirdekli “kompozit” bir yap1 olusturmaktadir. Mikrofibriller olusturan
anti-paralel B-pili yapisi, ipek fiberin kristalin dogasindan sorumludur. Mikrofibriller,
tek bir ipek iplige neden olan cesitli demetler ile fibril demetleri halinde
diizenlenmektedir (Wiley, 2008). Fibriller, mikrofibriller ve polimer molekiilleri igeren

bir fibroin filamentinin hiyerarsisi Sekil 2.9’da gosterilmistir.

Ny
!

-

{f—— Microfibrits
m ‘ Fibril bundle
i
/. I, Fibroin brins

o -

Sericin

Sekil 2.9. Ipek lifinde fibroinin fiziksel yapist (Basu, 2015)

2.7.2. Serisin

Serisin, “yapiskan” proteinleri kozanin %20-30’unu olusturmakta ve cevresel olarak
kararl1 fibroin-serisin kompozit koza yapisint olusturmak i¢in lifleri (fibroin) bir arada
tutan sicak suda ¢oziiniir glikoproteinlerden meydana gelmektedir. Ipek bezinin orta
bolgesinde salgilanan serisin, gen kodlamasi ve post-translasyonel modifikasyonlara
bagl olarak 24 ila 400 kDa arasinda degisen farkli polipeptitler igermektedir (Kalantzi
ve ark., 2013).
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Serisin proteininde en fazla bulunan proteinler serin, aspartik asit, glutamik asit ve
glisindir. Bunlar takiben fazla bulunan proteinler ve oranlar1 asagida verilen Cizelge

2.4°de gosterildigi gibidir.

Cizelge 2.4. Serisin aminoasit bilesenleri (Tarak¢ioglu, 1983)

Amino asit Serisin
Glisin (Glikol) 8,8
Alanin 4,0
Tirosin 4,9
Serin 30,1
Threonin 8,5
Aspartik asit 16,9
Glutamik asit 10,1
Lisin 55
Arjinin 42

Serisin; serisin A, serisin B ve serisin C seklinde ¢oziiniirliikklerine bagli olarak {ig
fraksiyon olarak smiflandirilabilmektedir. Serisin A en dis tabakadir ve sicak suda
¢ozlinmez. Azotun yaklagik %17,2’sini ve serin, treonin, glisin ve aspartik asit gibi
amino asitleri icermektedir. Serisin B orta tabakadir ve asit hidrolizinde triptofanin yani
sira serisin A’nin amino asitlerinden olusmaktadir. Serisin C ise, fibroine bitisik olan ve
sicak suda ¢6ziinmez olan ve sicak seyreltik asit veya alkali ile islenerek fibroinden

alinabilen en i¢ tabakay1 temsil etmektedir (Magoshi, 1996).

2.8. ipek Liflerinin Kimyasal Ozellikleri

Ipek liflerine kimyasal &zelliklerini kazandiran yapisinda bulunan ve olduk¢a dnemli
olan fibroin ve serisin bilesenleridir. Ipek liflerine su, nem, sicaklik, giin 15181, asit,
alkali, indirgen ve yiikseltgen maddeler ve tuzlarin etkisi asagida basliklar halinde ele

alinmaktadir.
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2.8.1. Suyun ve Nemin Ipek Liflerine Etkisi

Ipek lifleri iizerinde su ve nem oldukga etkilidir. Direkt olarak suya maruz kalan ipek
lifi, suyu biinyesine almakta ve sismektedir. Ticari olarak ipeklerde su alimi %11

oranindadir. Ipek suya ya da neme maruz birakildiginda uzamasi artarken; mukavemeti

dismektedir (Aktas, 2011).

Plaza ve arkadaslar1 (2008), yaptiklart c¢alismada Bombyx mori’den iretilen ipek
liflerinde suya maruz kalmanin ve su uygulamalarinin ipek liflerinin mekanik 6zellikleri
istlindeki etkisini arastirmislardir. Calismada hem rejenere hem de dogal ipek liflerini
kullanan aragtirmacilar, rejenere liflerde suya maruz kalmanin belirgin bir biiziilmeye
yol actigin1 ve biiziilmenin kuruma ile daha da arttigin1 saptamislardir. Dogal olan
liflerde ise biiziilme degil sisme gormiislerdir. Ayrica ¢alismada suya maruz kalan her
iki lif tiirtinde de sertlik ve gerilme mukavemetlerinin 6nemli 6l¢iide azaldig1 ve azalan
bu oOzellikler sonucunda lifin deforme olarak gevsek bir yapiya doniistiigii de

saptanmistir.

Mo ve arkadaglart (2009), ise yaptiklar1 c¢alismada suyun Bombyx mori ipek
fibroinindeki konformasyon gegisine etkisini arastirmislardir. Ipek fibroini iizerinde
suyun derecesi degistirilerek yapilan bu calismada aragtirmacilar 60 °C sicaklikta
fibroin yapisindaki peptid zincirlerinin hareketinin kolaylastigin1 ve konformasyon
gecisine katkist oldugunu saptamislardir. Caligmada saptanan bu bulgu, suyun ipek
lifleri lizerinde yumusatici bir etkisi oldugunu ve suya batirilan ya da maruz birakilan
ipek liflerinin suya maruz birakilmayanlara oranla 5 kat daha kolay ¢ekme islemine tabi
tutulabildigini gostermistir. Ayrica c¢alisma, suya daldirmanin ve maruz birakmanin
gerilme ve elastikiyet oranlarinda 6nemli azalmalara neden oldugunu ve kuru kosullara

gore daha avantajli oldugunu da gostermistir.

2.8.2. Sicakligin ipek Liflerine Etkisi

Ipek lifleri sicakliga bircok dogal life gére daha dayanikli olmaktadir. Genellikle 170 °C
sicaklikta hizli bir sekilde deforme olan ipek lifleri, 140 °C sicaklifa uzun siire
dayanabilmektedir (Aktas, 2011). Tsukada ve arkadaslar1 (1992)’de yaptiklar1 caligmada
ise 1stya maruz birakilan ipek liflerinin yapisindaki degisiklikleri saptamaya

calismislardir. Calisma sonucunda ipek liflerinde bozunma sicakligina ulasilana kadar
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bir degisiklik olmadigini saptamislardir. Ancak ¢aligmanin yapildigi yil ve kullanilan
teknolojiye bakilirsa, o donemde degisiklikleri izlemek icin yeterli olunmadigi
diisiiniilebilir. Aksakal’in 2016°da yaptig1 calismasin da bu yetersizligi destekler

nitelikte yorumlanabilir.

Aksakal (2016), yaptig1 calismada gerilmis Bombyx mori ipek liflerinde yenilenme
stireci lizerinde sicakligin etkisini belirlemek i¢in 5-20 giin kadar oda kosullarinda
inceledigi ipek liflerini 25-125 °C’a kadar ¢ikabilen sicakliklara maruz birakmaistir.
Yaptig1 calisma sonucunda sicakligin geri kazanim siirecini yavaslatmasia ragmen
durdurmadigin1 gézlemlemistir. Ayrica ¢alismada sicaklik diistiik¢e geri donmenin daha
iyi oldugu ve deformasyonlarin azaldig1 da tespit edilmistir. 100-125 °C sicakliga maruz
birakilan ipek liflerinin %6 kadarmin ise geri doniilemez deformasyona ugradigi

saptanmistir.

2.8.3. Giin Isigimin Ipek Liflerine Etkisi

Ipek iizerinde etkisi olan unsurlardan birisi de giin 15181d1r. Giin 15181na kars1 oldukga
hassas olan ipek liflerinde 200 saat giin 151§ina maruz kalma %50 kadar mukavemet
kaybina neden olmaktadir (Aktas, 2011).

Liflerin giin 15181na dayanikliligina bakildiginda dogal liflerin sentetik liflere gore daha
dayanikli oldugu goriilmektedir. Ancak ipek liflerinin diger liflere gore giin 15181na
dayanikliligin oldukga diisiik oldugu bilinmektedir. Uzun siireli olarak giin 1s18ma
maruz kalan bir ipek lifi olduk¢a gevsek ve kirilgan bir hal almaktadir. Giin 15181nin
ipek lifleri iizerindeki etkileri ortamin sicaklik ve nemine baghh olarak da

degisebilmektedir (Yakartepe ve Yakartepe, 1995).

2.8.4. Asitlerin ve Alkalilerin Ipek Liflerine EtKisi

Asitler ve alkaliler dogal liflere farkli sekillerde etki etmektedir. Asitlerin dogal lifler
tistiindeki etkisi bitkisel ve hayvansal olmalarina gore degisiklik gostermektedir. Ancak
bircok asit ipek de dahil olmak tizere dogal liflerin dayanikliligini kaybetmesine yol
acmaktadir. Ipek ozellikle inorganik asit cdzeltilerine karsi olduk¢a dayaniksizdir.
Hidroklorik asit g¢ozeltileri gibi inorganik ¢ozeltiler ipek liflerini parcalamakta ve

tamamen deforme etmektedir. Organik asitlerde ise sulandirilma durumunda bir zarar
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goriilmemekte, aksine daha parlak bir hal almaktadir. Alkaliler ise bunun tam tersi
olarak ipek tizerinde ¢ok etkili olmaktadir. Asidin ¢esidine gore az zarar goren ya da
neredeyse dayanabilen ipek lifleri olabilmekte ancak alkalilere maruz kalan ipek lifleri

direkt zarar gormektedir (Baykan ve ark., 2002).

Asitler ve alkalilerin ipek iizerindeki bu etkileri kontrollii bir sekilde kullanilarak ipek
lifinde ¢ekme ve giderme calismalar1 yapilabilmektedir. Ornegin Cao ve arkadaslari
(2013), yaptiklar1 calismada giiclii alkali elektrolize edilmis su ile muamele ettikleri
ipekbocegi kozalarindan fibroin etrafindaki serisinin tamamini ortadan kaldirmayi
basarmiglardir. Benzer sekilde kismi asit hidrolizleri kullanilarak ipek liflerinin
ayristirilldigini gosteren calismalara da rastlamak miimkiindiir (Bhat ve Nadiger, 1980;

Khan ve ark., 2010).

Hidroklorik asidin ipek iizerinde etkisi oldukca dikkat ¢ekicidir. Rengini sartya
dontistirmekte ve parcalamaya kadar gidebilen bir deformeyle sonuglanabilmektedir

(Aktas, 2011).

2.8.5. Yiikseltgen ve Indirgen Maddelerin ipek Liflerine Etkisi

Yikseltgen maddeler ipek lifleri ilizerinde olduk¢a karisik bir etki gostermektedir.
Yiikseltgen maddeler, yan dallarda, ipek liflerinin N— u¢ grup koklerinde ve amino
gruplara komsu peptit baglarinda tepkimeye girebilmektedirler. Kuvvetli yiikseltgen bir
madde olan nitrik asit; sicak ve derisik ortamda ipek liflerini ¢6zebilmektedir. Bu durum
hidroliz tepkimesine neden olmakla beraber, aromatik halkalarda nitrolama tepkimesini
de meydana getirir. Nitrik asit seyreltik bile olsa ipek lifleri ile isleme sokuldugunda

liflerde sararma goriilmektedir (Tarak¢ioglu, 1983).

Yiikseltgen ve indirgen maddeler genellikle ipek lifleri de dahil olmak iizere dogal
liflerden nanopartikiil elde etmek amaciyla kullanilmaktadir (Morales-Luckie ve ark.,
2016). Ayrica yiiksek performans uygulamalart olarak adlandirilan birtakim
uygulamalarla yiikseltgen madde kullaniminin ipek liflerinde serisin giderme islemleri
icin de kullanildig1 goriilmektedir (Li ve Liu, 2012). Bu ¢alismalardan hareketle
yiikseltgen ve indirgen maddelerin kontrollii ve uygun sartlarda kullanilmasmin ipek

liflerinin ¢ekme ve serisin giderme islemleri igin faydali oldugu sdylenebilir.
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2.8.6. Tuzlarin ipek Liflerine Etkisi

Tuzlarin ipek liflerine etkisi bir dereceye kadar seliiloz liflerine olan etkiyle benzerlik
gostermektedir. Bu benzerlik H— kopriilerinden kaynaklanmaktadir. Ciinkii her iki
liftede makromolekiiller arasindaki en 6nemli baglar hidrojen kopriileridir. Bu durumda
bazi alkali ve toprak alkali metallerin tuzlar ipek liflerini sisirecek ve belirli bir oranda
cozecek sekilde etki gosterirler. Baz1 yan grup metallerinin tuzlar1 da (Cinkokloriir vb.)

ayni etkiyi gosterebilirler (Tarak¢ioglu, 1983).

Tuzlarin ipek liflerinde dayanikliligi artirmasi giiniimiizde ameliyat ipligi olarak tercih
edilen ipek liflerinin tuzlu islemlerden gecirilmesi ve “salt leached silk fibroin™ yani
tuzla yikanmis ipek fibroin ameliyat ipliklerinin iiretilmesi icin onemlidir. Ipek
liflerinden ameliyat iplikleri yapilirken yikama islemi sonrasinda ipek filamentleri,
asetik asit ve sitrik asit gibi seyreltik asit ¢ozeltileri ile nétralize edilmekte ve filament
yiizeyinde kalan fazla metal tuzlarmin ve boyar maddelerin uzaklastirilmasi
saglanmaktadir (Coskun ve ark., 2016). Bu sckilde elde edilen bu iplikler, zorlu
ameliyatlarda kullanilmakta ve hastanin ameliyatinda dikisten kaynaklanabilecek
komplikasyonlarin azaltilmasinda faydali olmaktadir (Ding ve ark., 2015; Rockwood ve
ark., 2011; Hagn ve ark., 2011).

2.9. Enzim

Enzimler, hiicredeki kimyasal reaksiyonlari katalize eden proteinlerdir. Gegmisten
giinlimiize enzim her daim sikc¢a arastirilan ve glindemde olan bir konu olmustur.
1970’lerde ilk rekombinant protein iretimi ile birlikte endiistriyel alanda enzimlerin
kullanilmasinda bir artig goriilmeye baslamistir. Biyoteknolojinin gelisimi de tekstil
dahil olmak iizere birgok alanda enzim uygulamalarinin 6nemli derecede artisina neden
olmustur (Kirk ve ark., 2002). Enzimler, yiiksek kemoselektivite, 1limli reaksiyon
kosullar, diisiik enerji tiiketimi, daha az yan {iriin olusumu ve cevre dostu siireglere
sahip olmas1 nedeniyle bir¢ok kimyasal katalizorden tistiin goriilmektedir (Gong ve ark.,
2017).

Enzimler birer protein olduklari i¢in enzimlerin yapist ve 6zelliklerine gegmeden 6nce

proteinden bahsetmenin yararli oldugu diisiiniilmektedir. Ayrica proteinlerden
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bahsedilmesi konunun 6ziinii olusturan serisin ve fibroinin yapilarinin anlagilmasini da

kolaylagtiracaktir.

2.9.1. Protein Yapisi

Proteinler, amino asitlerin bir araya gelerek peptid baglari olusturmasi sonucunda
olusmaktadir. Proteinlerin yapitaslari amino asitlerdir. Aminoasitler bir araya gelerek
alfa amino asit ile reaksiyon sonucunda 1 mol su agiga ¢ikmaktadir. Peptid baglari
oldukga kuvvetli kovalent baglardir. Bir proteinin yapisinda bir karboksil (-COOH) ve
bir amino (NH) grubu ile bir yan grup (R) bulunmaktadir. R gruplart yan zincir olarak
islev gormekte ve proteinlerin kimyasal ve fiziksel Ozelliklerinin belirlenmesinde

olduk¢a 6nemli olmaktadir (Bagdatlioglu, 2015).

Karboksil
grubu

Amino
grubu

Dedisken grup

Sekil 2.10. Protein yapis1 (Anonim, 2015)

Daha genel bir tanim yapilacak olursa proteinler biitiin hiicrelerde ve bu hiicrelerin
kisimlarinda bulunan ve asir1 ¢esitli biyolojik islevleri olan makro molekiillerdir. Bu
makro molekiiller genetik bilginin ifade edilmesinde de 6nemli araglar olarak islev
yapmaktadir. Toplam yirmi adet amino asit bulunmaktadir ve bu yirmi aminoasitten yan
zincirler ile birlikte proteinler olugmaktadir. Proteinlerden (Biiylikkoroglu, 2014);

e Mantar zehirleri

e Antibiyotik

e Siit proteinleri

e  Oriimcek aglar

e Gergedan boynuzu

e Tiyler

o Kas

e Tagstyicilar
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e Antikorlar
e Hormonlar
e Enzimler

e Sayisiz biyolojik aktivite lirlinleri tiiretilmektedir.

2.9.2. Protein Molekiillerinin Sekli

Protein molekiillerinde primer (birincil), sekonder (ikincil), tersiyer (ii¢linciil) ve
kuarterner (dordiinciil) yapr olmak iizere 4 konformasyon goriilmektedir. Bunlar

(Altinisik, 2006):

1. Primer yap1

Proteinler primer yani birincil yapi, bir proteinin genetik ve karakteristik olarak
tanimlandigi amino asit dizilisini ifade etmektedir. Belirli diziliste, belirli say1da,
belirli tiirde amino asitler birbirine peptid baglar1 ile baglanir ve bir polipeptid

zincir yapisi olustururlar.

S e &)
_ C peptide  F008 55 29 28 27 26 25 24 23
SORSSVSSSLLL . |b_<|P]T1v (F (”G"m
=y 1.2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18 19 20¢E)
~ AN @EEEE ROV E ALYV E);
a N"(S 1.2 3 4.6 8 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21
ROV EQC) S, é"_s (L)@ O EXN Y XCIN)
NHS P~ Sooc
NHS EY)
8 9 10 Disulfice bond

Sekil 2.11. Primer yap1 (Altimisik, 2006)

2. Sekonder yap1

Proteinlerde sekonder yani ikincil yapi, yari sert olan polipeptid zincirlerinin
kopma, kivrilma ve biikiilmeler ile 6zgiin kanallar olusturdugu yapilar ifade
etmektedir. Yapida hidrojen baglari, yan baglar bir arada tutmakta ve omurgayi
olusturmaktadir. Proteinlerin ikincil yapilar1 alfa heliks ya da B-pili yapida
olabilmektedir. B konformasyonunda kirmali tabaka seklinde protein gériiniimii

vardir.
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Sekil 2.12. Sekonder yap1 (B konformasyonu) (Altinisik, 2006)

Alfa heliks yapisinda ise, saga donen bir heliks bi¢giminde polipeptid omurgasi

goriilmektedir.

Sekil 2.13. Sekonder yapi (alfa heliks) (Altinigik, 2006)

3. Tersiyer yap1

Tersiyer yapida ise Van der Waals kuvvetleri devrededir ve sekonder yapi

olusumuna ek olarak protein yapisi ii¢ boyutlu ve yogunlasmis bir hal

almaktadir.
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Sekil 2.14. Tersiyer yap1 (Altinisik, 2006)

4. Kuarterner yap1

Kuarterner yani dordiinciil yapida olan bir proteinde tersiyer, sekonder ve primer
yapidaki polipeptid zincirleri bir araya gelmekte ve daha biiylik agregatlar

olusturmaktadir.

Sekil 2.15. Kuarterner yap1 (Altinisik, 2006)

2.10. Enzimlerin Yapisi

Proteinler, karbon, hidrojen, oksijen, azot ve kiikiirtten meydana gelen karmasik yapili
organik molekiillerdir. Proteinlerin en 6nemli islevi biyolojik islemlerde katalizor
gorevi gormektir ve burada enzimler devreye girmektedir. Enzim adi verilen belirli
proteinler, biyokimyasal katalizor olarak faaliyet yapmaktadir ve canli hiicrelerde
meydana gelen her biyolojik islemin hizim1 diizenlemektedir. Bu nedenle enzimlerin

olmazsa olmaz oldugu disiiniilmektedir. Genel bir ifade ile enzimler, “biyolojik
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katalizorler olarak gorev yapan proteinlerdir”. Enzimler kendileri kullanilmaksizin
hiicrede ve hiicre disinda tepkimeleri diizenleyen katalizorler olarak gorev yapmaktadir.
Baska bir deyisle, enzimler bir tip tepkimeyi tetiklemekte ve defalarca aym islemi

yapabilmektedir (Graham ve ark., 2008).

Enzim tepkime tarafindan tiiketilmeksizin o tepkimeyi hizlandiran kimyasal ajan yani
katalizor olarak davranan bir makro molekiildiir. Tim kimyasal reaksiyonlarda
reaktanlar {iriine dontstiirilmeden Once asilmasi gereken enerji engeli bulunmaktadir.
Bu enerji bariyeri “serbest aktivasyon enerjisi” olarak tanimlanmaktadir. Baska bir
deyisle, tiim reaktanlarin ge¢is durumuna yiikselmeleri i¢in gereken enerjiye serbest
aktivasyon enerjisi ad1 verilmektedir ve enzimler molekiillerin agmas1 gereken bu enerji
engelini disiirerek reaksiyonlarin hizini artirmaktadir. Enzimler yapay katalizorlerden
cok daha biiyiik katalitik giic ve Ozgiilliige sahip olduklar1 yapilar ve isleyisleri ile
oldukea tistlin goriilmektedir (Giirdol ve Ademoglu, 2010).

Enzimlerde proteini meydana getiren molekiillerin yapisi, aminoasitlerin dizilis sirasi ve
sayist belli bir diizende bulunmaktadir. Enzim, bu diizen sayesinde subsrat segiciligi
ozelligi kazanmaktadir. Enzimlerden bazilarinda protein olan kismin yaninda protein
olmayan kisim da bulunmaktadir. Bir enzimde protein kisma apoenzim adi
verilmektedir. Kofaktor ya da koenzim ise organik molekiil ve vitamin tiirevlerinden
olusabilmekte ve enzime bagli olmaktadir. Koenzim ile apoenzim birlikte holoenzim
olusturmaktadir. Enzim apoenzim halde aktivite gdsterememekte, yalnizca koenzim ve

apoenzim birlikte iken aktivite goriilmektedir (Fennema, 1985).

Kofaktor Aktif Bolge Koenzim

4

\_/:\poenzim

\ J
N

Holoenzim

Sekil 2.16. Holoenzim (Anonim, 2013b)
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Sekil 2.16°da holoenzimi olusturan koenzim, apoenzim ile birlikte kofaktor ve aktif
bolgede goriilmektedir. Kofaktor enzimin ¢aligmasinda yardimci olan bir yan molekiil
olabilmektedir. Aktif bolge ise enzimin katalitik etkisinden sorumludur. Bu bélge belirli
amino asitlerden olusan protein zinciri seklindedir. Subsratlar bu bolgeye kovalent bag,
iyonik bag, hidrofobik etkilesim ya da hidrojen baglar1 ile baglanmakta ve substratin
baglanmasi enzim subsrat kompleksinin olusmasina yardimci olmaktadir (Telefoncu,

1997).

Subsrat, enzimin etkiledigi reaktana verilen isimdir. Enzim subsratlarina baglandiginda
enzim subsrat kompleksi olusmakta ve ikisi baglandiginda katalitik etki devreye girerek

tirtinii olusturmaktadir (Reese ve ark., 2017)

[+ —> || > | o+
Enzim Substrat Enzim-Substrat Enzim Uriin
kompleksi

Sekil 2.17. Enzim subsrat kompleksi ve tiriin olusumu (Anonim, 2014)

2.11. Enzimlerin Ozellikleri

Enzimler oldukc¢a 6zel aktivator ve katalizorlerdir. Enzimler, maddeler ile dayaniklilig
azaltacak sekilde ve enerji aktivasyon reaksiyonunu diislirerek kombine olmaktadir
(Dick ve Kandeler, 2004). Neredeyse tim madde degisim reaksiyonlarina katilan
enzimlerin birgok 6zelligi bulunmaktadir. Bunlar su sekilde 6zetlenebilir (Wiseman,
1986; Telefoncu, 1997):

e Enzimler oldukca etkili makro molekiillerdir. Siradan kimyasal katalizor ve
aktivatorlere gore bin kez daha hizli tepkime gergeklestirebilmektedir. Hizlarina
ulagmalarinda basing, sicaklik ve pH gibi sartlarda rol oynamaktadir ve enzimler
oldukca uygun kosullarda aktivite gosterebilmekte, 06zel bir kosul
istememektedir.

e Katalizledikleri reaksiyonlarda ¢cok az enerji kullanmaktadir.

e Oldukga kolay bulunmaktadir.
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e Maliyeti ¢ok diisiiktiir ve su gibi kolay bulunabilen ve giivenli olan bir ¢oziicli
igerisinde ¢alismak miimkiindiir.

e Kimyasal katalizorlerinin katalizledikleri kimyasal reaksiyonlar enzimlere gore
daha kisithdir. Enzimler kimyasal katalizorlerinin devreye giremedigi
reaksiyonlarda da islev gorebilmektedir.

e Enzimler subsrat ve reaksiyon tipi oldukg¢a spesifik olduklarindan olduk¢a az
yan iiriin olugturmakta ve verimleri yiiksek olmaktadir.

e Kontrol mekanizmalar1 dogaldir ve iginde olduklar1 kosullara gore aktiviteleri
diizenlenebilmektedir.

e Enzimatik aktivite kiigiik molekiillerde artirict ya da azaltict olarak
kullanilabilmektedir.

e Aktivasyon enerjisini diisiirerek tepkimenin baslamasini kolaylastirmaktadir.

e Hem hiicre disinda hem de hiicre i¢inde kullanilabilmektedir.

e Genellikle cift yonlii tepkimeleri kontrol edebilmektedir.

e Proteinlerin etkilendigi faktorlerden kolaylikla etkilenmektedir.

e Oldukca vyiiksek secicilige sahiptir. Bu da enzimlerle c¢alismay1
kolaylastirmaktadir.

2.12. Enzim Aktivitesi

Enzim aktivitesi ya da enzim etkinligi, bir enzimatik tepkimenin hiziyla iliskili bir
kavramdir. Enzim aktivitesi, “o enzim tarafindan katalizlenen enzimatik tepkimenin
hizinin, enzim etkisiyle optimum kosullarda belirli siirede liriine dontistiiriilen substrat
miktarina gore ifadesidir. Etkinligi veya aktivitesi fazla olan bir enzim, belirli bir siirede

daha fazla substrat molekiiliinii liriin haline dontistiiriir” (Goziikara, 1989).

Uluslararas1 Biyokimya Birligi, enzim aktivitesini “Enzim aktivite birimi (Unite) yaygin
olarak standart kosullarda 1 dakikada 1 pmol substrati iiriine doniistiiren enzim miktar1”

seklinde tanimlamaktadir (Lehninger, 1979).

Enzim aktivitesi bir¢ok faktorden etkilenmektedir. Bunlar su sekilde siralanabilmektedir
(Muhammet, 2008):
o Isik

e Sistemdeki akiskan kuvvetler
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e Inhibitorler

e Iyonik aktivite

e pH

e Sicaklik

e Substrat derisimi

e Enzim derisimi

2.13. Enzim Konsantrasyonu

Enzim konsantrasyonu, enzim miktarmi temsil etmektedir. Bir tepkimede ne kadar
enzim oldugunu enzim konsantrasyonu gostermektedir. Bir tepkimede mevcut olan
enzim miktar1 yani enzim konsantrasyonu ise, katalize ettigi aktivite ile ol¢tilmektedir.
Enzim konsantrasyonunun tepkime hizi iizerine artmasinin etkisini incelemek igin,
substrat miktarinin fazla olmasi gerekmektedir. Belirli bir siire boyunca olusan {iriin
miktarindaki herhangi bir degisiklik, mevcut enzim seviyesine bagl olarak degisiklik

gostermektedir (Worthington, 2017).

[ 2x Enzim

1x Enzim

Kons antrasyon

Ox Enzim

Laman -

Sekil 2.18. Enzim konsantrasyonu grafigi (Worthington, 2017)

2.14. Enzim immobilizasyonu

Enzimler, kimyasal veya fiziksel olarak suda c¢oziinmeyen bir tasiyiciya baglanarak,
suda ¢oziinmeyen {iriin veren bir polimerizasyona enzim molekiiliiniin monomer sekilde
katilmas1 sonucunda ve suda ¢oziinmeyen bir mikrokapsiil ya da matriksle tutulmasiyla

immobilize edilmektedir (Tischer ve Wedekind, 1999).
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Enzimler kimyasal uygulamalarda biyokatalizor olarak kullanilmakta ve birgok iistiin
ozelligi ile siklikla tercih edilmektedir. Ancak endiistriyel kullaniminda bir¢ok sorun
olabilmekte ve birgok siiregte kullanilmalar1 yiiksek maliyetlere neden olabilmektedir.
Enzimlerin immobilizasyonu ile bu sorunlarin ¢oziilmesi gerceklestirilmektedir. Bir
stirecin ekonomik hale gelebilmesi i¢in reaksiyon sartlari belirlenmeli, katalizér uygun
bir bicimde seg¢ilmeli ve bunlarin yani sira katalizoriin kesikli ve uzun siireli olarak
tekrar tekrar kullanilabilmesi gerekmektedir. immobilize edilmis enzimler bu sekilde
kullanima olduk¢a uygun hale gelmekte, kullanim kararliliklar1 ve 1si1l kararliliklar
artarak, reaksiyon ortamindan ayrilmalari daha ekonomik ve kolay bir sekilde
olmaktadir. Immobilize edilmis enzimler bu sekilde daha yiiksek verim alinmasima ve
daha diigitk maliyet 6denmesine olanak saglamaktadir (Bakkal, 2006; Wang ve ark.,
2007; Aktsipetrov, 2002; Dennler ve ark., 2008; Cui ve ark., 2010).

Enzim aktivitesinin kararlilifin1 artirmak ve enzimin yeniden kullanilabilmesini
saglamak i¢in en etkili yol enzim immobilizasyonudur (Chang ve ark., 2008). Bu
nedenle enzim immobilizasyonu iizerinde ¢alismalar yapilmakta ve yapilan ¢aligmalar
capraz baglama, enkapsiilasyon, polimerlere tutuklama, kovalent baglama ve fiziksel
adsorbsiyon stratejileri lizerinde durmaktadir (Macario ve ark., 2005; Reshmi ve ark.,
2007; Bruice ve Bruice, 2005; Carolan ve ark., 2007; Han ve ark., 2006; Betancor ve
ark., 2005; Cao ve ark., 2000; Wilson ve ark., 2004; Lei ve ark., 2009).

Immobilize edilmis enzimlerin, serbest enzimlere gore birgok avantaji bulunmaktadir.
Bunlar su sekilde siralanabilir (Tischer ve Wedekind, 1999):

e Mekanistik! calismalar i¢in daha uygundur.

e Enzimin otoliz ihtimali daha diistiktiir.

e Siklikla daha yiiksek aktivite gostermektedir.

e (Cok adiml reaksiyonlarda kullanimi daha kolay ve uygundur.

e Uriin olusum siireci kontrol edilebilmektedir.

e Dabha kararl bir yapiya sahiptir.

e Uzun siireli ve birden fazla kez kullanilabilmektedir.

e Siirekli islemlerde kullanim1 uygundur.

! Ingilizce “mechanistic” teriminden direkt Tiirkgelestirilmistir. Yalnizca fiziksel siireclerle belirlenen ya
da tek bagina fiziksel islemlerle tayin edilen unsurlar i¢in kullanilmaktadir.
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e Sicaklik ve pH gibi ¢evre sartlarina kars1 daha dayanikli olmaktadir.
e Enzimlerin iiriinleri kirletmesi s6z konusu olmamaktadir.

e Reaksiyon bittiginde ortamdan uzaklastirilmasi ¢ok daha kolay olmaktadir.

Enzim immobilizasyonu yapmak i¢in kullanilan bir¢ok yontem bulunmaktadir. Bu
yontemler su sekilde siralanabilmektedir (Tischer ve Wedekind, 1999):
e Tutuklama
o Lipozom teknigi
o Mikrokapsiilleme
o Jelde tutuklama
e Baglama
o Capraz Baglama
o Enzim kopolimerlesmesi
o Tastyiciya Baglama
* Biyospesifik baglama

Kovalent baglama

= Selat baglama

» Iyonik baglama

= (apraz baglama ve adsorpsiyon

= Fiziksel adsorpsiyon

Yukarida  siralanan  yontemlerden  hangisinin  segilecegi  reaksiyona  gore
belirlenmektedir. Ozellikle immobilizasyon sonrasinda enzim aktif merkezini zarara
ugratmayacak yontemlerin secilmesine dikkat edilmektedir. Bu nedenle ¢alisilan
enzimin yapismin bilinmesi ¢ok &nemlidir. immobilizasyonun basarili olabilmesi i¢in

dikkat edilmesi gerekenler su sekilde siralanabilir (Tischer ve Wedekind, 1999):

e Destek materyalin mekanik kararlilig1 ve fiziksel formu gibi mekanik 6zellikleri
dikkatli incelenmelidir.

e Immobilizasyon &ncesinde reaksiyonun dogasi incelenmeli ve katalizor olarak
kullanilacak enzimin metodu ona gore segilmelidir.

e Immobilizasyon gergeklestikten sonra baglanmayan enzimin uzaklastirilmasinda

enzimi etkilemeyecek bir yikama islemi se¢ilmelidir.

33



e Enzimin aktif ucu ¢ok iyi korunmalidir. Sistein ya da glutatyon gibi destekler ile
enzimler birlikte kullanilarak ucun korunmasi saglanmalidir.

e Enzimin aktif uglarmin reaksiyona girmemesi ve c¢apraz baglayicilarla
etkilesmemesi olduk¢ca Onemlidir. O nedenle olabildigince biiylik ¢apraz
baglayici reaktif kullanilmalidir.

e Reaksiyonun gerceklesecegi sartlarda kararli bir enzim segilmelidir.

2.15. Enzimlerin Tekstil Sektoriinde Kullanim Alanlar:

Enzimler tekstil terbiyesinde farkli amaclar i¢in fazla atik su yiikii yapmamalari, az
miktarda  kullaniliyor  olmalari, ¢evre dostu nitelikleri, biyolojik  olarak
parcalanabilmeleri ve dogal katalizoér olmalar1 nedeniyle kullanilmaktadir. Enzimlerden
(Eker, 2011);
e Katalaz enzimleri;
o Hidrojen peroksit agartmasindan sonra, flottedeki peroksiti su ve
oksijene parcalamaktadir
e Pektinaz enzimleri;
o Agartma oncesi pamuklu mamullerin hidrofillestirilmesinde;
o Rami, jiit, kenevir ve keten gibi bitkisel liflerin enzimatik havuzlama
islemlerinde kullanilmaktadir.
e Proteaz enzimleri;
o Yiinli mamullere kegelesmezlik 6zelligi saglamada,
o Boyarmadde alimini arttirmada,
o Ipek mamullerden ise serisin uzaklastirma isleminde yararlanilmaktadir.
e Seliilaz enzimleri;
o Kumas yiizeyini diizgiinlestirmede,
o Boncuklanma egilimini azaltmada,
o Biyoparlatmada,
o Tiyliligi azaltmada,
o Tutumun gelistirilmesinde,
o Merserizeli iirlinlerde materyal yapismasini engellemede
o Zararli kimyasal madde ve ponzatasi kullanmadan tas yikama efektinde

o Denim kumaslara eskimis goriiniim kazandirmada kullanilmaktadir.
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e Amilaz enzimleri;

o Nisasta hasilin1 uzaklastirmada kullanilmaktadir.

2.16. Ham Ipekte Serisinin Giderilmesi

Ham ipekte serisinin uzaklastirilmasi; su, sabun, enzim, asit, alkali, yiiksek basing ve

sicaklik ile yapilmaktadir. Bunlar asagida basliklar halinde tek tek ele alinmaktadir.

2.16.1. Su ile Serisin Uzaklastirma

Ham ipek lifi oda sicakliginda suda ¢6ziinmez, ancak kaynayan suda ¢Oziinmeye
olduk¢a duyarlidir. 115 °C’da basing altinda su ile ekstraksiyon, serisini fibroinden
ayirmak ve serisin gidermek igin gesitli aragtirmacilar tarafindan kullanilmistir (Mosher,
1932; Shelton ve Johnson, 1925). Serisini ham ipekten uzaklastirmak i¢in 100 °C’1in
tizerindeki sicakliklarda su ile uzun siire otoklavlanmalidir. Bu islemde 2 saat boyunca
120 °C’da ham ipek su ile muamele edilmekte ve 4 defa arka arka uygulanan islem
sonucunda serisin tamamen uzaklastirilmaktadir (Duran ve ark., 2007; Dunn ve ark.,
1944).

Taze kozalardaki serisin kristalimsi olmayan bir molekiiler yapiya sahiptir ve neredeyse
%1001 suda ¢oziinilir proteinden olusmaktadir. Kozanin i¢inde bulundugu kosullar,
saklama kosullar1 ve iplik iiretimi siireclerinden de ge¢mesi nedeniyle degismekte,
bozulma olmakta ve ¢oziiniirliigii belirgin bir bigimde degismektedir. Sarma islemi
sirasinda ipek kozalar sicak su banyosunda 50-60°C’da tutulmakta ve sonug¢ olarak

serisinin yaklasik %1 ila %32l ¢6ziinmektedir (Carboni, 1952).

Ham ipek ipligin sonraki zaman igerisinde yiiksek sicakliklarda isitilmasi ise, kademeli

serisin uzaklastirilmasinda etkili olmaktadir (Gulrajani ve Chatterjee, 1992).

2.16.2. Sabun ile Yapilan islem

Sabun ¢ozeltilerinde ham ipekten serisin giderme ve kaynatma islemleri 200 yildan
uzun bir siiredir yapilmaktadir. Onerilen standart yontemde zeytinyagindan elde edilen
Marsilya sabunu kullanilmaktadir. Diger bir¢ok sabunda bir derece kadar basari
gostermistir. Bunlar icerisinde hurma yagi sabunu, domuz yag1 sabunu ve oleik asit

sabunu da bulunmaktadir (Babu, 2013).
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Sabun ile serisin uzaklastirilmasinda hem ipek lifi boyanmakta hem de serisin
uzaklastirilmaktadir. Isleme tabi tutulacak olan materyal 50 dakika boyunca sabun
¢Ozeltisine maruz birakildiktan sonra isleme bir boya karisimi ile devam edilmekte ve

su ile yitkama yapilmaktadir (Duran ve ark., 2007).

Tsunokaye (1932), sabun ¢ozeltisinin serisin giderme isleminin, sabunun hidrolizi ile
olusan alkaliye bagli olarak gerceklestigini one stirmiistiir. Alkali, serisin ile kimyasal
bir bag olusturmakta ve soda tuzu tretmektedir. Sismis Serisin, sabun tarafindan
ayrilmakta ve sabunun emiilsifiye katyon etkisinden dolay1 suda ¢oziinmektedir. Tam
serisin giderme islemi i¢in gereken sabun miktari, ipegin dogasit ve tipine gore
degisiklik gostermektedir. Genellikle materyalin agirligina gore %?20-30 sabun
kullanilmaktadir. Kaynamada 90-120 dakikalik bir giderme siiresi de yeterli
goriilmektedir. Hidrolize etme kapasitesinin en yiiksek oldugu sabunlar, serisin giderme
isleminde en etkili olanlardir. Zeytinyag: sabunu ve tiirevleri, daha iyi parlaklik verdigi

ve hidroliz derecesi yiiksek oldugu i¢in uygun goriilmektedir.

Sabun kumasin beyazligini, parlakligini ve dokusunun Kkalitesini artirmakta ve
yumusatict etki gostermektedir. 90 °C’da sabun ile muamele edilen ipegin, kaynama
sicakliginda muamele edilenlere gore daha iistiin bir renk ve dokuya sahip oldugu
gozlemlenmistir (Mosher, 1932). Doymamis yag asitlerinden ya da yaglardan yapilan
sabunlar ipek ilizerinde doymus yag asitlerinden iiretilenlerden daha iyi1 parlaklik

vermektedir (Babu, 2013).

Bununla birlikte sabunlarla giderme isleminin bazi dezavantajlar1 da bulunmaktadir.
Sabunla kullanilan suyun kalitesi ipegin kalitesini etkilemekte, sudaki kalsiyum ve
magnezyum gibi metalik iyonlar sabunla birleserek lif iistlinde birikerek parlakligi
azaltan ¢oziinmez metalik sabun iiretimine yol agmaktadir. Ipek igindeki atik sabun
diizensiz boyama, sarilik ve gevreklesme gibi problemlere neden olmaktadir. Ayrica
sabun ile yapilan islemlerde kullanilmasi gereken sabun miktar1 yiiksektir. Bu sebepten,
ithal edilen marsilya sabunu ve sodyum oleat sabununun maliyetleri yliksek oldugundan
yerli sabunlar tercih edilmekte bu da sorunlara neden olmaktadir. Bu sorunlarin
¢oziilmesi i¢in daha diisiik maliyetli sabunlarla alkali karisimi kullanilmaya baglanmigtir
(Brezezinski ve Malinowska, 1989). Bu kombinasyon serisin giderme siirecini

hizlandirmakta, hem ekonomi hem de kalite agisindan daha {istiin bir sonug
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vermektedir. Sabun ¢ozeltisine ilave edilmek i¢in Onerilen bazi alkaliler su sekildedir:
sodyum silikat, sodyum bikarbonat, sodyum karbonat, sodyum fosfat-sodyum hidroksit-
sodyum karbonat ve sodyum bisiilfitin karisimindan hazirlanan tamponlardir.

(Gulrajani, 1992; Kimmell ve Steiger, 1970).

2.16.3. Enzimlerle Serisin Giderme

Tripsin, papain ve bakteri enzimleri, ipek serisin giderme isleminde kullanilan baslica
enzim tiirleridir. Bu enzimler "proteaz" olarak bilinirler, ¢ilinkii protein yapisini bozarlar
ve polipeptitler, peptitler ve diger maddeleri —CO-NH- baglantisinin hidrolizi ile
iretirler. Her tiirli proteazin 6zellikleri kullanimdan 6nce ¢aligilmalidir. Serisin, alkali
hale geldiginde kolaylikla ¢ikarilir ve boylece alkali banyosunda stabilite ve aktivasyon
gosteren proteazlar en etkili olarak kabul edilir. Tripsin ve papain, lizin ve argininin
karboksil gruplariin olusturdugu peptid baglarini hidrolize etmede en etkili olanlardir.

Serisin ve fibroin, bu amino asitleri farkli oranlarda icermektedir (Babu, 2013).

Tripsin, pankreas tarafindan salgilanan bir serin proteazdir. 37 °C sicaklik ve 7-9 pH
araliginda en aktif halindedir. Lisin ve arjininin karboksilik asit grubu ile bitisik amino
asit grubu arasindaki peptid baglari ile reaksiyona girmektedir. Amonyum bi karbonatin
(0.1 M), bu islem i¢in iyi bir tampon oldugu distinilmektedir. Tripsin
konsantrasyonunun, sicakligin ve muamele siiresinin hidroliz yoluyla ipekten serisin
cikarilmasina olan etkisi ayrintili olarak incelenmistir. Buna gore; %1°lik tripsin
cozeltisi 37 °C sicaklikta 10 saat iginde tamamen hidrolize olan serisin ile
sonuglanmaktadir. %1 ve %8’lik tripsin ¢ozeltisi ile muamele edilen ham ipekte ise 4
saat sonunda giderilen serisin miktar1 %26-28 arasinda olmaktadir. Geleneksel olarak
sodyum karbonatla igleme tabi tutulmus ipek liflerinin gerilme mukavemeti, tripsinle

muamele edilmis liflerden daha diisiik olmaktadir (Krsyteva ve ark., 1981).

Papain, papiriis lateksinden izole edilen bir siilfidril enzimidir ve bir¢ok kaynaktan
kolayca temin edilebilir. pH 5 ve 7,5 arasinda 70-90 ° C’da optimal olarak aktiftir ve bir
stilfidril reaktifiyle aktivasyon gerektirir. Aktive edilmis papain, lisin ya da arjininin
karboksilik asit grubu ile bitisik amino asit kalintis1 arasindaki peptid baglarina saldirir.
Histidin karboksilik asit grubunda ve ayni zamanda glisin, glutamik asit, glutamin, 16sin

tirosin kalintilarinda kii¢iik bir yarilma meydana gelir. Papain, ipekte serisin giderme
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islemi i¢in yogun olarak arastirilan tek bitki proteazidir. Papain ile erimeyen ipek,
serisini sisirmek i¢in sicak su ile 6n islem gerektirir. Enzimin sonraki kuluckalanmasi,
bir aktivatoriin varliginda uygun pH ve sicaklik kosullar1 altinda serisin giderme sivisi
icinde gerceklestirilir. Baslangigta, potasyum siyaniir veya hidrojen siilfiir varliginda
50-70° C’da papain kullanimi 6nerilmistir. Daha sonra, daha az zehirli bir karakterin
diger aktivatorleri olan, sodyum hidrosiilfiir, siilfoksilat veya siilfit de Onerilmistir

(Babu, 2013; Gulrajani, 1992).

Serisin giderme isleminde bakteriler ile de muamele yapilabilmektedir. NOVOZYMES
tarafindan pazarlanan bir bakteri enzimi Alcalase’nin, serisini hidrolizlemede ¢ok etkili
oldugu bulunmustur. Lee ve ark. (1986) bu enzimi tripsin ve papain’den daha etkili
bulmustur. Serisini bir saat i¢inde 60 °C’da ve pH 9’da tamamen hidrolize
edebilmektedir. Alcalase ile islenmis kumaslarin fiziko-mekanik 6zellikleri, geleneksel
sabun-soda kaynatilmis ipekten daha iyi bulunmustur. Ipekte serisin giderme icin uygun
bulunan bir bagka alkali kararli proteaz ise, Advanced Biochemicals, India tarafindan
pazarlanan Degummase’dir. 50 © C’da ve 8.75 pH’da en etkili oldugu bulunmustur. Bu
calismalar enzimlerin daha oOnce diisiiniilenden daha hafif ve giivenli oldugunu
gostermistir. Ancak; enzimlerin yiiksek konsantrasyonlarda ve daha uzun siirelerde
kullanilmasi, ipegin bozulmasina yol acabileceginden dikkatli olunmas1 gerekmektedir

(Babu, 2013).

Enzimler ile serisin uzaklastirmada Rohm’un gerceklestirdigi uzaklastirma 6n plana
cikmaktadir. Bu ¢alismada 40 °C sicaklikta %1-4 oraninda borax ya da soda iceren
%0.05’lik pankreas preparasyonu ¢ozeltisi ile ipek materyali muamele edilmektedir.
Daha sonra 30 dakika boyunca 90-100 °C tutulan materyalden serisini uzaklagtirilmis
ipek elde edilmektedir. Yapilan calismalarda genellikle kullanilan oranlar su sekildedir
(Duran ve ark., 2007):

e %15 pankreatin

e Flotte orani= 1:30

e pH=8

e 48 saatislem
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Guljarani ve arkadaslar1 (1996), ipek lizerinde ticari olarak temin edilebilen sekiz farkli
giderme enzimi kullanmislardir. Degummase 1000L, Protosol, Tripsin, Alkalaz, Proteaz
A, Proteaz N, Pepsin ve Proteaz M enzimlerini kullanan arastirmacilar konsantrasyon ve
zamana gore giderme kosullarini her enzim i¢in optimize etmislerdir. Enzim aktivitesi,
giderme islemi etkinligi, agirlik kaybi, gerilme mukavemeti ve parlaklik agisindan da
degerlendirme yapan arastirmacilar, enzimlerin ¢ogunlugunun kullanildig1 giderme
islemlerinde agirlik kaybinin %24 oraninda oldugunu, yalnizca Degummase 100 L
enziminin %15 kayip gosterdigini saptamislardir. Tripsin ve pepsin enzimleri ile yapilan
giderme islemlerinde oldukca diisiik kayiplara rastlamislardir. Calismada giderme
islemi yapilan numunelerin hi¢birinde 6nemli bir mukavemet kayb1 gozlemlemezken,
parlaklikta belirgin bir gelisme gormiislerdir. Ayrica calismada taramali elektron
mikroskobu sonuglarinda protosol enziminin hem agirlik kaybi1 hem de kumasin

diizgiinliigii agisindan en iyi sonuglart veren enzim oldugu saptanmistir.

Guljarani ve arkadaslar1 (2000), ipek lifinden lipaz ve proteaz ile serisin giderme
islemini gerceklestirdikleri calismalarinda lipaz ve proteaz enzimlerinin bir kombinini
kullanmislardir. Yaptiklar1 ¢alisma sonucunda kombin enzim ile isleme tabi tutulmus
ornekler ile, Marsilya sabunu ile isleme tabi tutulmus ornekleri karsilastirmislar ve
agirhik kaybinin ayni ancak islanabilirligin kombin enzimde de daha iyi oldugunu

saptamislardir.

Arami ve arkadaglar1 (2007), Pers ipeginde karisik proteolitik enzimlerle serisin
giderme islemi uyguladig1 calismasinda, pers ipek ile alkalaz, savinaz ve bu enzimlerin
karisimlarinin farkli alkalaz / savinaz agirlik oranlariyla (0/1, 0,25 /0,75, 0,5/ 0,5, 0,75
/ 0,25 ve 1/0 g/L) inceltilmesinin fizibilitesini aragtirmiglardir. Sonuglar, ortak bir ipek
serisin giderme islemi olan sabun ile giderme islemiyle karsilagtirilmistir. Ayrica
muamele siiresi, enzim konsantrasyonu ve sivi orant gibi parametrelerin giderme
tizerindeki etkinligi de arastirilmistir. Calismada enzimatik serisin giderme islemi,
yaklasik 30 dakikalik bir calisma siiresiyle 55 °C’da gergeklestirilirken, sabunla serisin
giderme islemi, 120 dakika i¢inde kaynama noktasinda gerceklestirilmistir. Sonug
olarak; cikarilan optimum serisin miktar, 30 dakika icinde alkalaz i¢in %21.52, 60
dakikada savinaz i¢in %?20,08 ve 120 dakikada sabun icin %22,58 oraninda

saptanmistir. Ayni zamanda, enzimatik muamele, ipek ipliginin mukavemet alkalaz i¢in
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(33.76 cN / tex ve savinaz i¢in 32.03 ¢cN / tex) ve uzama (alkalaz i¢in %20,08 ve savinaz
icin %18.42) gibi Ozelliklerini iyilestirmistir. Elde edilen degerler, sabun giderme
yontemindeki mukavemet (29.90 cN / tex) ve uzamadan (%18.59) daha iyi oldugunu
gostermistir. Bir enzim karisimi (0.5 / 0.5 g / L) kullannomiyla, iyi agirlik kaybi
(%22.43), mukavemet (33.22 cN / tex) ve uzama (%17,74) degerleri saptanmustir.
Ayrica caligmada taranan elektron mikroskop goriintiileri goézlemlenen verileri

dogrulamis ve desteklemistir.

Vaithanomsata ve Kitpreechavanich (2008), ipek serisin giderme islemi sirasinda
iiretilen serisin proteininin incelenmesi i¢in arastirma yapmuslardir. Aragtirmada
Tayland’daki geleneksel giderme isleminden elde edilen Serisin atik ¢dzeltisinin yiiksek
BOD (4840 mg / L), COD (8870 mg / L) ve azot icerigi (%0.11)ne sahip oldugu
belirlenmigtir. Bu belirtilen protein degerleri sulardaki kontaminasyonun oranini ve atik
su aritim1 i¢in maliyetin oldukca yliksek oldugunu gostermektedir. Degerli serisin
proteinini iyilestirmenin yani sira muamele maliyetlerini azaltmak igin, geri kazanilmig
serisinin membran filtrasyonu ve enzimatik hidrolizinin de ele alindigi ¢alismada;
sonuglar, membran filtrasyon isleminden sonra 2427-9863 Da molekiiler agirliga sahip
olan bir miktarda serisin proteininin geri kazanilmasinin yani sira atik suyun kalite

tyilestirmesini (BOD, 158 mg/ L; COD, 260 mg / L) hizlandirdigin1 géstermistir.

Nakpathom ve arkadasglar1 (2009), Papain enzimi ile ipek lifleri lizerinde yaptigi serisin
giderme isleminde geleneksel alkali sabun yontemi ile karsilagtirma yapmislardir.
Yaptiklar1 ¢aligmada giderme isleminin etkinligi, agirlik kaybi, ¢cekme mukavemeti,
taramali elektron mikroskobu Olgiimleri, renk boyama testi ve dogal lak boyasi ile
boyanabilirlik yiizdesi degerlendirilmistir. Yapilan ¢alisma sonucunda, papain
enzimatik ve alkali-sabun ile serisin giderme islemlerinde liflerin agirlik kaybinin yiizde
%20-22 arasinda oldugu ve birbirinden farkli olmadigr saptanmistir. Cekme
mukavemetinde ise diisiisler sicaklifa bagli olarak degisiklik gostermis ve yiiksek
sicaklikta papain enzimi ve alkali sabun da ¢ekme mukavemeti %46’lara varan diisiisler
gosterirken, oda sicakliginda bu oranlar azalma gostermistir. Ayrica taramali elektron

analizleri ile yapilan giderme iglemi dogrulanmistir.

Mahmoodi ve arkadaslar1 (2010), ipe§in temiz ve cevre dostu yiizey modifikasyon

teknikleri olarak ultrasonik, ultrasonik sabun ve ultrasonik-enzim (alkalaz, savinaz ve
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bu enzimlerin karigimlar) ile serisin giderme isleminin fizibilitesini arastirmislardir.
Ayrica  ¢aligmalarinda  sonikasyon zamani, sabun, ultrason-enzim, enzim
konsantrasyonu, serisin giderme siiresi ve enzim karigimi gibi parametrelerin ipek
serisin giderme iizerine etkinligini incelemislerdir. Verilerin degerlendirilmesi, agirlik
kaybi, mukavemet ve numunelerin uzamast Ol¢iimiiyle gerceklestirilmistir. Calisma
sonucunda, enzimatik islemin, mukavemet ve uzama gibi ipek lif Ozelliklerini
gelistirdigi tespit edilmistir. Ayrica bu arastirmanin bulgulari, yeni ¢evre dostu tekstil

liflerinin potansiyel iiretimini destekler nitelikte bulunmustur.

Ho ve arkadaglari (2012), biyobozunur polimer kompozitleri i¢in ipek bdcegi ipek
liflerinde serisin giderme siiresinin etkisini belirlemek amaciyla yaptiklari
calismalarinda; son zamanlarda modern iiriin gelistirme ve biyomiihendislik
uygulamalar1 i¢in dogal malzemelerin kullanilmasinin oldukc¢a popiiler oldugunu
belirtmislerdir. Kozadan c¢ikarillan ipekbocegi ipek liflerinin {istin mekanik ve
biyobozunur 6zellikleri nedeniyle biyomedikal miihendislik uygulamalari i¢in iimit vaat
eden bir materyal oldugunu one siirmiis ve yaptiklari ¢alisma ile ipek lif takviyeli
biyobozunabilir/biyoelimine edilebilir polimer kompozitler iiretilirken, hidrofilik
serisinin, ¢ogu polimerle zayif ara ylizey baglanmasina neden oldugu ve bu nedenle
kompozitlerin sonuctaki 6zellikleri etkiledigi sonucuna varmigslardir. Ayrica fibroin
yiizeyindeki serisin tabakalarmin implant uygulamalar i¢in ipege karsi biyouyumlu
oldugu ve asir1 duyarhiliga kars1 olumsuz etki yaratabilecegi de ¢alismada belirtilmistir.
Calisma ile birlikte tussah ipek icin daha temiz ve cevre dostu modifikasyonlarin
polimer esasli kompozitler ile yapilabilecegi belirtilmis ancak ipegin mekanik
ozellikleri, lif yapisi ve fibroin hizalamasmin degismesi nedeniyle serisin giderme

stiresinden etkilendigi saptanmustir.

Atav ve arkadaslar1 (2014), ipekteki serisin artiklarinin giderilmesinde en uygun aktif
merkezli proteaz enzimlerinin saptanmasi igin yaptiklar1 c¢alismalarinda, ipekli
kumaslarda serisin artiklarinin giderilmesinde 6n islem i¢in “%20 Marsilya sabunuyla
95 °C’da 60 dak” ve “%2 Savinase enzimi ile 50 °C’da 30 dak.” Olmak iizere iki
alternatif denemislerdir. Bu alternatiflerin ekolojik bir alternatif olarak aktif merkeze
sahip Onemli proteaz enzimlerinin kullanimina uygun oldugu saptanmistir. Ozetle

calismada;
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e Mekanik ve morfolojik 6zelliklerinin analizi ile yiizey saflig1, serisin giderme
zamani ve sicaklik gibi farkli giderme parametrelerin tussah ipege etkisi
tartisilmigtir.

e Polimer esasli kompozitlerde tussah ipek icin daha temiz ve ¢evre dostu bir
yiizey modifikasyonu teknigi onerilmistir.

e Tussah ipegin mekanik Ozelliklerinin lif yapisinin degismesi ve fibroin

hizalanmasindan dolay1 serisin giderme siiresinden etkilendigi bulunmustur.

2.16.4. Asit ile Serisin Giderme Islemi

Siilfiirik, hidroklorik, tartarik ve sitrik asitler gibi bazi asitler serisin giderme maddeleri
olarak kullanilabilir. Viktorov ve Bloch (1933), ipegin siilfiirik ve hidroklorik asitlerle
giderme islemlerini incelemislerdir. Organik asitlerin etkisinin, mineral asitlerden daha
az belirgin oldugu bildirilmistir. Flensberg ve Hammers (1988) ise, asit ile giderme
isleminin ticari bir Olgekte yapildigini bildirmislerdir. Bu arastirmacilar, tartarik ve
sitrik asitle ipegi yapiskan maddelerden ayirmiglar ve ipek liflerinin gerilme
mukavemeti ve uzamasi agisindan bu muamelelerin ¢ok iyi sonuglar verdigini,
bazilarinin ise geleneksel giderme islemi ile elde edilenlerle karsilastirilabilir oldugunu,

bazilarinin ise daha iistiin oldugunu belirlemislerdir (Babu, 2013).

Ipek iplik ve kumasin anorganik asitle serisin giderme isleminde yapilan calismada
asagidaki kosullar uygulanmistir. (Gulrajani ve Chatterjee, 1992):
Konsantrasyon: 0.05 mol / L. (oksalik asit)

Muamele siiresi: 60 dk.
Sicaklik: 100 ° C
Iyonik olmayan yiizey aktif madde: 3 g/ L.

2.16.5. Alkali ile Serisin Giderme

Alkali ile serisin gidermede COOH gruplar1 ¢oziinebilir COONa™ haline alkaliler ile
dontstiirilmektedir. Bu islemde serisin alkaliyi absorbe etmekte ve giderme

gerceklestirilmektedir (Duran ve ark., 2007).

Alkalilerin proteinler {iizerinde giiglii bir yikici etkisi bulunmaktadir. Verilen bir

ornekten serisin giderilmesi i¢in gerekli olan muamele siddeti, ipek tipine baghdir.
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Alkali ile serisin giderme sabunla kaynatma islemi ile birlikte uzun siiredir
yapilmaktadir. Sabun serisin giderme ajani olarak kullanilirken alkaliler siirece yardimci
olmaktadir. Alkali bazli yontemler kimyasallarin maliyetlerini azaltmakta, muamele
stiresini 90-120 dakikadan 10-30 dakikaya diisiirerek verimliligi artirmaktadir. Alkali
hidroliz proteinleri direkt olarak peptid baglarina saldirmakta ve bu da serisin gidermeyi
kolaylastirmaktadir. Esas olarak etkilenen aminoasitler genellikle sistein, serin, treonin

ve arjinin olmaktadir (Sanger, 1952).

Guljarani (1992), hazirlamis oldugu derlemede giderme maddeleri olarak kullanilmak
tizere ¢esitli alkalileri incelemistir. Bunlar sodyum hidroksit, sodyum karbonat,
potasyum karbonat, sodyum silikat, trisodyum fosfat, sodyum pirofosfat, sodyum
bikarbonat, boraks ve amonyaktir. Sodyum karbonat en fazla tercih edilen alkalidir.
Tekli alkaliler yerine tampon sistemlerinin kullanilmasi, istenen pH degerini korumak
icin daha uygun goriilmektedir. Bu tampon sistemlerinden bazilar1 su sekildedir
(Bryant, 1950; Gulrajani ve ark., 1990):

e Potasyum karbonat-sodyum bikarbonat

e Sodyum karbonat-sodyum bikarbonat

e Disodyum hidrojen fosfat-trisodyum fosfat

Yalniz alkali ile giderme islemi, zayif 1slatma Ozelliklerine sahip ipek ile
sonuglanmaktadir. Ancak, iyonik olmayan yiizey aktif bir maddenin alkalilerle birlikte
uygulanmas1 halinde, 1slatma ozellikleri, giderme hizim1 etkilemeden onemli Slgilide
gelismektedir (Gulrajani ve ark., 1990). Ayrica, geciktirme oraninin sadece pH’a degil,
ayni zamanda tampon ¢ozeltideki toplam elektrolit konsantrasyonuna da bagli oldugu
bildirilmistir (Sadov ve ark., 1978). Ornegin, pH = 10,00 olan bir 0,1 N karbonat-
bikarbonat ¢ozeltisi iginde 90 °C sicaklikta ipek serisin giderme islemi i¢in 20 dakika
gereklidir; 0,05 N’lik bir ¢ozelti iginde ipek serisin giderme i¢in 30 dakika ve 0,02 N’lik
bir ¢ozelti icinde 60 dakika gereklidir.

Sudaki tuzlarin varligi, Donnan membran teorisine gore, dis ve i¢ fazlardaki iyonlarin
dagilimina bagl olarak, alkali ile muamele edilen ipegin bozunmasini arttirmaktadir.
Negatif yiiklii fibroin iceren bir alkali ¢ozeltiye tuz ilavesi, i¢ fazdaki -OH gruplarimin

konsantrasyonunu arttirmakta ve bu da fibroine saldirmaktadir. NasHP>.O7H20 (sodyum
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hidrojen pirofosfat) gibi metal-selatlama maddelerinin eklenmesi, alkali ile giderme

sirasinda ipegin zarar gérmesini 6nlemektedir (Babu, 2013).

2.17. ipek Liflerinin Boyanmasi

Ipek, asit, metal-kompleks, reaktif boyarmaddeler gibi ¢esitli boyarmaddeler
kullanilarak boyanmaktadir. Asit boyarmaddeler ipek ve yiin i¢in daha uygundur. Asit
boyalar, ipeklerin boyanmasinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu boyarmaddeler
organik asitlerin (¢ogunlukla stilfonik asit) sodyum tuzlaridir ve asidik ortamda
uygulanirlar. Boyama ve baski, ipek malzemelerin katma degerine yol acacak sekilde
ipek {izerine en giizel renk ve tonlar1 getirmeyi miimkiin kilar. Ipek yapisindan dolay
neredeyse tiim renk yelpazesinde ve renk tonlarinda boyanabilmektedir. Havadaki nemi
emmeye yonelik olaganiistii kapasite, fibroin molekiiler yapisinin nispeten basit ve
diizenli olmasi, hidrojen baglarinin ve elektrostatik baglarin bollugu, ipek lifini ¢ok iyi
bir boya afinitesi ile uygun bir substrat haline getirmektedir. Anyonik boyarmaddeler,
yani asit ve direkt boyarmaddeler, elektrostatik ve hidrojen baglar ile bir ‘Boya-Lif’

kompleksi olustururlar (Sargunamami, 2015).

Seliiloz boyamaya benzer sekilde, ipegin boyanmasi {i¢ asamaya ayrilmaktadir (Uddin
ve Hossain, 2010):

e Boyanin boyama banyosundan lif yiizeyine adsorpsiyonu

e Boyann ipek lifinin i¢ine difiizyonu

e Boyanin fibroin i¢indeki reaksiyon merkezleri ile sabitlenmesi

Boyama kosullarinin se¢iminde asagidaki faktorler dikkate alinmalidir (Uddin ve
Hossain, 2010):

e Boyarmadde reaktivitesi

e Boyanin fiksasyon ve hidrolizi orani

e Fibroin protonasyonu

e Ipek lif hasari.
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3.MATERYAL VE YONTEM
3.1 Materyal
3.1.1. Ham Ipek Lifi

Calismalarda Kirman Iplikten temin edilen ham beyazlig1 54,474 Stensby, parlaklig
51,515, mukavemeti 1,67122 N/mm? , maksimum uzamasi %16.6571 degerlerine sahip

ham ipek lifleri kullanilmistir.

3.1.2. Kimyasallar ve Yardimc1 Maddeler

Marsilya Sabunu

Marsilya sabunlar1 yiizyillar oncesinde, Halep'den gemilerle gelen sabunlarin artik
gelmemesi lizerine Marsilyalilar’in  sabun yapimina baslamas1 ile {retilmeye
baslanmistir. Geleneksel yontemlerle kazanlarda pisirilen sabunun 6zelligi, en az %70

zeytinyag1 icermesidir.

Diinyanin belirli bolgelerinin derinliklerinden ¢ikarilan dogal Fransiz Yesil Kili, yagin
emilmesini saglar ve sabuna pliriizsiizlik ve yumusaklik hissi verir. Bunun yaninda kil,
kendine has yesil rengini sabuna vererek Marsilya Sabununu karakteristik goriiniimiine

kavusturur.

Sodyum Bikarbonat (NaHCO3)

Sodyum bikarbonat kimyasal formiili NaHCOs3 olan bir kimyasal bilesiktir. Sodyum
tuzlarindan birisidir. Anti asit 6zelligi vardir. Suda ¢oziiniir. Beyaz kat1 kristal tozdur.
Tekstil endiistrisinde tekstil materyallerinin 6n terbiye islemlerinde, ayrica reaktif

boyamada alkali ortam saglamak i¢in kullanilmaktadir.

Albegal Set

Ipegin 6n isleminin sonunda albegal set kullanilarak pH dengelenir ve boya adiminda
egalizator maddesi olarak gorev yaptigindan boyarmaddenin lif {izerinde esit bir sekilde
dagilmasin1 saglar. Sonu¢ olarak ipek isletmelerinde nétralizasyon ve egalizator

maddesi olarak kullanilir.

45



Nuyasol Nek Islatici

Non-iyonik yapida olan bu 1slatic1 her tiir liften kir sokme, preparatlarin uzaklastirilmasi
ile hidrofilite arttiric1 olarak kullanilir. Su ile her oranda ¢oziintir. pH degeri 7°dir.
Yagalkoletoksilat ve poliglikoleter yaglarin karisimindan olusmaktadir. En etkili pH
araligi 5-11, sicaklik araligi ise 50-90° C’dur.

Asetik Asit (CH3COOH)

Sanayide biyolojik ve sentetik yollar ile imal edilir. Tuz ve esterine asetat denir. Suda
tamamen ¢Ozilinlir. Zayif bir asittir. Tekstil sektoriinde ard islemlerde ndtralizasyon

maddesi olarak kullanilir.

Novozymes Savinase® 16 L

Nova Nordisk firmasiin irettigi, ticari adi savinase olan enzim bakteriyel kaynak
olarak Bacillus sp. dan dretilir. Genellikle deterjan ve tekstil alanlarinda kullanilir.
Proteaz enzim gruplari igerisinde yer alir. pH 7-11 araliginda aktivitesi vardir ancak pH
8.5-9.5 araliginda en yiiksek aktiviteye sahiptir. Kullanilmaya baslandiktan sekiz hafta
sonra savinase enziminin etkinligi %95 oranlarina inmektedir. Optimum ¢alisma

sicakliklari ise 30-70 °C araliklarindadir. Onerilen sicaklik ise 50 °C’ dur.

Amonyak (NH3) ve Amonyum Kloriir (NH4CL)

Amonyak; Azot ve hidrojen bilesimi olan, keskin kokulu renksiz gazdir. Amonyak suda
cok coziinmekle birlikte ¢6ziinen molekiillerin ¢ok azi suyla tepkimeye girer. Bu

nedenle amonyagin sulu ¢ozeltisi baz 6zelligi gdsterir. Bununla birlikte amonyak zayif

bir bazdir.

Amonyum Kkloriir; suda kolaylikla ¢oziilir. Amonyum kloriiriin sulu ¢ozeltisi hafif

asidik o6zellige sahiptir. Bu iki kimyasal tampon ¢6zelti hazirlamak igin kullanilmistir.

Boyarmaddeler

Calismalarda Huntsman Piirsan firmasindan temin edilen Lanaset Red 2B asit

boyarmadde ve Novacron Brilliant Red FN 3-GL reaktif boyarmadde kullanilmistir.
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Sodyum Siilfat (Na2SQO4)

Sodyum siilfat, siilfirik asitin sodyum tuzudur. Lif iizerine alinan boyarmaddenin alim

hizin1 ve boyamanin diizgiinliigiinii kontrol etmek amaciyla kullanilmistir.

Formik Asit ( CH205)

Asidik ve reaktif boyama sularimin pH 4.5-5 aralifinda tampon gdrevi gormesi igin

kullanilmustir.

Egalizator

Caligmalarda boyarmaddenin homojen dagilmasi i¢in, Onan Kimya firmasindan temin

edilen Velsodye BBK marka noniyonik egalizator kullanilmustir.

3.1.3. Makineler

Numune Boya Makinesi

Dyetech Polybath marka numune boyama makinesi, tekstil numunelerinin ¢ektirme
yontemine gdre boyama islemi yapar. Istenilen regeteye gdre programlanabilir. Doner
mil iizerine monte edilen toplam 12 adet boyama tiiplerinden olusmaktadir. Cihazda 36
ana program bulunmaktadir. Mil doniis hiz1 33 d/dk olup, ortam sicakligr ve 140 °C
arasinda c¢aligmaktadir. Bu makine enzimatik serisin giderme isleminde ve ipek

liflerinin boyanmasinda kullanilmigtir.

Sekil 3.1. Numune boyama makinesi
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Numune Bobin Boyama Makinesi

ATAC marka numune bobin boyama makinesi 100 °C' 1n {izerinde de calisabilen yiiksek
basingli bir sistemdir. 50 gram mamul hacmine sahip bir kazan yatagi vardir. 2 litre
hacminde su alma kapasitesine sahiptir. Makine islem ekranindan istenilen program
yazilabilir. Otomatik ve manuel olarak ¢alisma segenekleri vardir. Cile ve Bobin halinde
boyama yapmak miimkiindiir, icten — disa, distan — ice sirkiilasyon prensibiyle
calismaktadir. Bu makinede yliksek basing ve sicaklik yontemi ile serisin giderme

islemi yapilmistir.

Sekil 3.2. Numune bobin boyama makinesi
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3.2. Yontem
3.2.1. Deneysel Calismalar

Ham ipek lifinde bulunan serisin proteininin giderilmesi i¢in, ipek liflerine sanayide
uygulanan konvansiyonel Marsilya sabunu yontemi, enzimatik ve yiiksek basing altinda
serisin giderme yontemleri on islem olarak uygulanmistir. Uygulanan bu 6n islemler
farkli sicaklik, siire ve konsantrasyonlarda gergeklestirilmistir. Ipek liflerinin agirlik
kaybi, yiizde uzama, kopma mukavemeti, beyazlik ve parlaklik sonuglari
degerlendirilerek her bir yontem i¢in optimum ¢alisma kosullar1 saptanmistir. Optimum
calisma kosullarinda serisini sokiilen ipek lifleri asit ve reaktif boyarmaddelerle
boyanmistir. Boyanan numuneler renk verimi ve hashk kriterleri acisindan
konvansiyonel yontemle serisini sokiilen ipek lifleri ile karsilagtirilmistir. Deneyler ii¢

tekrarlidir.

Konvansivonel Yontem ile Serisin Giderme

Kirman iplik firmasinin uyguladigi 6n islem recetesi referans olarak kabul edilip bu
recete dogrultusunda konvansiyonel islem uygulanmistir. Cizelge 3.1°de gosterilen
islem kosullarinda 1:27 banyo oraninda ham ipek lifi isleme tabi tutulmustur.

Ard islem i¢in sirastyla; 70 °C’ da durulama, 70 °C’ da Albegal Set ile notralizasyon,

soguk durulama islemleri yapilmistir.

Cizelge 3.1. Konvansiyonel yontem islem kosullar

Konvansiyonel Islem Kosullar: ve Kimyasal Miktarlar:
Kimyasal Madde Konsantrasyon (g/l)
Marsilya Sabunu 3,33
Soda 2,26
Albegal Set (ml) 0,2
Sicaklik (°C) 98
Siire (dk) 45
pH 9,5

Enzimatik Yontem ile Serisin Giderme

Enzimatik islem icin ticari ismi Savinase® 16L olan serin tipi proteaz enzimi
kullanilmistir. Flotte amonyumkloriir (5,35 g/1) / amonyak (%25°1lik) (6,8 g/1) tamponu

kullanilarak pH 8,5’a ayarlanmustir. Savinase enzimi pH 8,5° da en yiiksek aktiviteye
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sahiptir. Kumas agirhigina gore 3 farkli konsantrasyonda savinase kullanilmistir.

Enzimatik islem Cizelge 3.2’de gosterilen islem kosullarinda 1:10 banyo oraninda

gergeklestirilmistir.

Ard islem i¢in sirasiyla; 70 °C’da durulama, 70 °C’da 10 dakika asetik asit ile

ndtralizasyon, soguk durulama islemleri yapilmistir. Durulama ve nétralizasyon siiresi
10 dakikadir.

Cizelge 3.2. Enzimatik yontem islem kosullar

Enzimatik Islem Kosullar1 ve Kimyasal Miktarlar
Enzimatik Konsantrasyon (%) (k.a.g) 4 8 12
Islatic1 (1 g/1) 0,1 0,1 0,1
Asetik Asit (2 g/1) 0,2 0,2 0,2
Sicaklik (°C) 50 50 50
Siire (dk) 20 [30]45[20]30]|45]20]30]45
pH 8,5

Yiiksek Basin¢ ve Sicaklik Yontemi ile Serisin Giderme

Yiiksek basing ve sicaklik yontemiyle serisin giderme islemi, iplik bobin boyama
makinesinde yapilmistir. Higbir kimyasal kullanilmaksizin sadece sicaklik ve siireler
degistirilerek serisin giderme islemi yapilmistir. ii¢ farkli sicaklikta, ii¢ farkli siirede ve

1:10 banyo oraninda ¢alisiimustir. Islem kosullar1 Cizelge 3.3° de gosterilmistir.

Ard islem igin sirasiyla; 70 °C’da durulama, 70 °C’da asetik asit ile notralizasyon,

soguk durulama islemleri yapilmistir. Durulama ve nétralizasyon stiresi 10 dakikadir.

Cizelge 3.3. Yiiksek basing ve sicaklik yontem islem kosullar

Yiiksek Basing ve Sicaklik islem Kosullar
Siire (dk)
100 °C 10 20 30
110 °C 10 20 30
120 °C 10 20 30
pH 7,1
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Ipek Liflerini Asit Boyarmaddeleri ile Boyama

On islemde serisini giderilmis ipek lifleri ¢izelge 3.4’de belirtilen regeteye gore Lanaset

Red 2B asit boyarmaddesiyle boyanmustir.

Cizelge 3.4. Ipek liflerine uygulanan asit boyarmadde regetesi

Asit Boyarmadde ve Yardimci Kimyasal Oranlari
Boyarmadde Miktar1 (%) (k.a.g) 1 2 S
Formik asit (%) (k.a.g) 1,5
Sodyum siilfat (%) (k.a.g) 8
Islatici (g/1) 0,5
Banyo oram 1:20

Yukarida gosterilen regete dogrultusunda on islemde serisini giderilmis ipek lifleri
boyanmustir. Sekil 3.3’de gosterilen asit boyama prosesine gore recete uygulanip farkli

yontemlerle serisini giderilmis ipek liflerinin boya alim performanslari incelenmistir.

T OF
B =
4 2 %
~ - 8 E - )
L-T-|0 =& m 1 °C.f'd%
1°C/dk o
50 °C Bosaltma ——s Y kama (70 °C-20 di)
Durulama (10 dk)
5dk 3dk 5dk

Sekil 3.3. Asit boyama prosesi

Ipek Liflerini Reaktif Boyarmaddeler ile Boyama

On islemde serisini giderilmis ipek lifleri ¢izelge 3.5°de belirtilen receteye gore

Novacron Brilliant Red FN 3-GL boyarmaddesiyle boyanmustir.
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Cizelge 3.5. Ipek liflerine uygulanan reaktif boyarmadde regetesi

Reaktif Boyarmadde ve Yardimer Kimyasal Oranlar:
Boyarmadde Miktar1 (%) (k.a.g) 1 2 5
Formik asit (%) (k.a.q) 1,5
Sodyum siilfat (%) (k.a.g) 8
Islatici (g/1) 0,5
Egalizator (%) (k.a.g) 2
Banyo oram 01:20

Yukarida gosterilen regete dogrultusunda 6n islemde serisini giderilmis ipek lifleri
boyanmistir. Sekil 3.4’de gosterilen reaktif boyama prosesine gore regete uygulanip

farkli yontemlerle serisini giderilmis ipek liflerinin boya alim performanslar

incelenmistir.
i 98°C 45 dk
=
T =
Pl I °C/dk 1 °C/dk
R
l l Durulama (10 dk)
50 °C Bosaltma me————p Notralizasyon (70 °C-10 dk)
5dk 5 dk Durulama (60 °C-10 dk)
Sekil 3.4. Reaktif boyama prosesi
3.2.2. Testler

Testler Uludag Universitesi Tekstil Miihendisligi Laboratuvari’nda, TUBITAK Bursa
Test ve Analiz Laboratuvari’nda ve Bursa Teknik Universitesi Lif ve Polimer

Miihendisligi Laboratuvari’nda yapilmistir.

Kondisyon Odasi

Projede kullanilan ham ipek lifleri 6n islemden once ve sonra, TS EN ISO 139
standardina gore 20 °C £ 2 sicaklikta % 65 + 4 bagil nem ortaminda bekletilerek
numunelerin izafi neminin korunmasi saglanmistir. Numuneler hava alabilen bir dolap

icerisinde 24 saat kondisyona birakilip sonrasinda agirlik kayiplari ve diger testler

uygulanmaya baslanmaistir.

52



% Agirlik Kavyiplari

Kirman Iplikten temin edilen ham ipek lifleri 6nce 20 °C + 2 sicaklikta % 65 + 4 bagil
nem ortaminda 24 saat siireyle kondisyonlanmis olup ardindan agirliklar tartilip gesitli
yontemlere gore serisin uzaklastirma islemi yapilmistir. Numuneler islem sonrasi tekrar
kondisyonlanip tartilmis ve % agirlik kayiplar1 hesaplanarak uygulanan yontemlerin serisin

uzaklagtirma verimlilikleri asagidaki formiil esas alinarak kiyaslanmistir.

%% Agirhik Kaybi = (Ham Agirlik — On iglem Sonu Agirhigi) « 100
Ham Agirlik

Mukavemet ve Uzama Indeksleri Olciimii

Konvansiyonel yontem ve alternatif ¢evre dostu yontemlerle serisini giderilen ipek
liflerinin mukavemetleri ve % uzama miktarlar1 sekil 3.5’de gosterilen SHIMADZU
AGS-X serisi ¢ekme testi cihazinda yapilmistir. 1 N ila 10 kN kapasiteli degistirilebilir
11 farkli yiik hiicresi takilabilir ve masaiistii modeldir. 10 KN'luk ana gévdeye sahiptir.

Sekil 3.5. SHIMADZU AGS-X serisi ¢ekme testi cihazi

Ipek liflerinin ¢ekme testleri TS EN ISO 5079 standardina gére yapilmistir. 50 N’luk

yiik hiicresi kullanilmistir. Cekim hiz1 20 mm/dk olup ¢eneler arast mesafe 20 mm’dir.
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Beyazlik ve Parlaklik indeksleri Olciimii

Beyazlik ve parlaklik indeksleri 360 — 740 nm dalga boylar1 arasinda 6l¢tim yapabilen
Macbeth Color - Eye MS2020 spektrofotometresinde D65 151k kaynaginda 10 °C bakis
acis1 altinda her bir 6rnegin 2 farkli bolgesinden 4 6l¢iim alinmis olup, AATCC 110 —
1995 test metodu kullanilarak ol¢tilmiistiir.

Sekil 3.6. Macbeth Color - Eye MS2020 spektrofotometre

Tarayici Elektron Mikroskobu (SEM) Analizleri

Ipek liflerinin yiizey yapilarindaki morfolojisini ve serisin sékme yontemleri arasindaki
farklar1 goriintiilemek amaciyla TUBITAK Bursa Test ve Analiz Laboratuvari’nda
(BUTAL) bulunan Tescan marka Vega3 SBU model taramali elektron mikroskobu
(SEM) kullanilarak, numunelerin SEM fotograflari ¢ekilmistir.

WO 1000 OF DRINY

Sekil 3.7. Tescan Vega3 SBU taramali elektron mikroskobu
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Fourter Doniisiimlii Kizilotesi Spektrometresi (FT-IR) Olciimii

Liflerin fonksiyonel gruplarinda meydana gelen degisimleri saptamak amaciyla
TUBITAK Bursa Test ve Analiz Laboratuvari’'nda (BUTAL) bulunan Jasco FT/IR-
4700 Fourier doniisiimli kizilotesi spektrofotometresi kullanilmigtir. Numunelerin FT-
IR Glglimleri azaltilmig toplam yansima (ATR) yontemi metoduyla yapilmistir. Bu cihaz
oda sicakligi altinda 350-7800 cm™ bélgelerinde 6lgiim yapmaktadir. Sonuglar Spectra

4 cm! ¢oziiniirliigiinde elde edilmektedir.

Sekil 3.8. Jasco FT/IR- 4700 fourier doniisiimlii kizilotesi spektrofotometresi

Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) Olciimleri

Ipek Liflerine 1s1 analizi yapilarak olusan enerji miktarlari1 saptamak amaciyla
TUBITAK Bursa Test ve Analiz Laboratuvari’'nda (BUTAL) bulunan Perkin Elmer

marka diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) cihazi kullanilmustir.

Diferansiyel Taramali Kalorimetre Cihazi; numune 1sitilirken, sogutulurken veya sabit
bir sicaklikta tutulurken sogurulan veya saliverilen enerji miktarini 6lger. Bu teknikte,
referans ile numuneden gelen veya uzaklasan 1s1 farki sicaklia veya zamana bagli
olarak gosterilir. Gii¢ telafisi prensibiyle ¢alisan diferansiyel taramali kalorimetre
cithazlarinda, numune sicakligr ile referans sicakligi ayni tutulur. Eger numune ile
referans arasinda bir sicaklik farki saptanirsa, sicakligi ayni tutmak i¢in numuneye
verilen enerji (giic) miktar1 degistirilir. Bu yolla numunedeki faz degisimi sirasindaki 1s1
transferi miktar1 saptanabilir. Diferansiyel taramali kalorimetre cihazlarinin temel
uygulama alanlar1 ekzotermik ve endotermik ayrigsma gibi faz degisimleri iizerindeki
caligmalardir. Analizlerde 1-2 miligramlik lif numuneleri standart aliiminyum tavalar ile
kapatilmis ve liflere 20 °C ile 350 °C arasinda sicaklik uygulanmistir. 10-20 °C/dk bir

1sitma hizinda, nitrojen akist altinda DSC analizi yapilmstir.
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Renk Verimi Olciimleri

Boyanmis  numunelerin  renk  Olgiimleri  Konica  Minolta  CM-3600A
spektrofotometresinde (D65 1sitk kaynaginda 10 °C bakis agis1 altinda) Argetek
Colormission v.3.4.1 yazilimi kullanilarak yapilmistir. Her bir 6rnegin 2 farkh
bolgesinden 4 Ol¢iim alinmistir. 360-740 nm’lik bolgede ve maksimum absorbsiyon
dalga boyunda oOlgiilen reflektans (% R) degerleri ile Kubelka-Munk esitliginden
faydalanilarak renk kuvveti (K/S) degerleri hesaplanmaistir.

R: Maksimum absorbsiyon dalga boyundaki (Amax) reflektans

K: Absorsiyon katsayisi

S: Sagilma katsayisi

Spektrofotometre ile boyanmis numunelerin CIEL*a*b* degerleride 6lglilmiistiir, ayn1
zamanda asagida gosterilen CIELAB denklemine gore boyanmis numuneler arasinda

AE* farklar1 hesaplanmistir.

AECipLap = 2\/ (AL")? + 2\/ (Aa*)® + 2\/ (Ab*)?

Sekil 3.9. Konica Minolta CM-3600A renk 6l¢iim spektrofotometresi

Yikamava Karsi Renk Haslig1 Tayini

Asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanmis numunelerin yikama hasligi tayini TS EN
ISO 105-C06/A1S standardina gore yapilmistir. Yikama hasligi tayini i¢in bir yiizline
multifiber dikilmis olan numune, 40°C’da 30 dakika siireyle 4 g/L’lik deterjan
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cozeltisiyle isleme tabi tutulmustur. Sonuglar 151k kabini D65 1s18inda
degerlendirilmistir. Liflerin yikandiktan sonra ISO 105-A03 gri skalasina gore renk

akmasi ve ISO 105-A02 skalasina gore solma degerleri okunmustur.

3.2.3. Testlerde Olgiilen Degerlerin Degisiminin Degerlendirilmesi

Bu tez caligmasinda test yontemlerine gore Olgiilen verilerin, gosterdigi degisimin
ortalama etrafindaki dagilimini belirlemek amaciyla standart sapmalar hesaplanmistir ve

bulgular boliimiinde verilen grafikler lizerinde gosterilmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

Bu béliimde, konvansiyonel ve alternatif ¢evre dostu yontemlerle serisini giderilen ham
ipek liflerinin serisin giderilme oranlar1 belirlenmistir. Belirlenen kalite parametrelerine
gore alternatif yontemlerde elde edilen sonuglarin kovansiyonel yontemde elde edilen
sonuclara gore kiyaslamalari yapilmistir. Sonrasinda konvansiyonel yontem ve alternatif
cevre dostu yontemleriyle serisini giderilen ipek liflerinin asit ve reaktif boyarmaddelere
gore renk verimlilikleri ve hasliklar1 incelenmistir. Olgiimlerin yapilmasinda boliim

3.1.3, 3.2.1 ve 3.2.2°de belirtilen cihazlar, yontemler ve testler baz alinmistir.

4.1. Agirhk Kayiplar:

Konvansiyonel yontem (Marsilya sabunu) ve alternatif ¢evre dostu yontemlerle serisini
giderilen ham ipek liflerinin agirlik kayiplar1 3.2.2°de belirtilen test metoduna gore

yapilmuistir.

4.1.1. Konvansiyonel Yontem (Marsilya Sabunu) ile Serisin Giderme isleminde
Agirhk Kaybi

Marsilya Sabunu

25

20
=
§ 15
=
= 10
pl=T1}
<
2 5

0 - " "
| Marsilya 1 45 _ Marsilya 2 45 Marsilya 3 45 Dakika
m Degerler 20,186 21,088 20,428

Sekil 4.1. Marsilya sabunu ile serisin giderme isleminde % agirlik kayb1 degerleri

Sekil 4.1°de konvansiyonel yonteme gore serisini giderilen ham ipek liflerinin % agirlik
kayb1 degerleri verilmistir. Konvansiyonel marsilya sabunu ile serisin giderme

isleminde ortalama % 20,567 = 0,467 agirlik kayb1 elde edilmistir.
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4.1.2. Farkh Konsantrasyonlarda Enzimatik Serisin Giderme Isleminin Agirhk
Kayiplar Karsilastirmasi

% 4 enzim konsantrasyonu;

% 4 Enzim

30
= 25 ¢
z
oL 20
=
= 15 I I
wn
< 10 ]
X

5

0 . . - — . . .

_20_20_20 _30 30_;0_ _45_45 45 | Dakika
m Degerler 16,8 13,1 /11,8 17.8 14,1112,7 18,4/15,7 13,1

Sekil 4.2. % 4 enzim ile serisin giderme igleminde % agirlik kayb1 degerleri

Sekil 4.2°de % 4 enzim konsantrasyonu kullanilarak farkli siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin % agirlik kaybi degerleri verilmistir. % 4 enzim konsantrasyonu
yeterli olmadig1r i¢in tiim silirelerde homojen sonuglar elde edilememistir. Ortalama

agirlik kayiplart 14,8 + 2,63’lerde kalmistir.

% 8 enzim konsantrasyonu;

% 8 Enzim

30

25
2
- 20
Z : B B
= 15 |
=
Bh |
’< 10
£ 5

0. |

20 0 20 20 30 | 30 | 30 45 | 45 | 45 Dakika

mDegerler 16,7 183 18 195 19 196 223 20 21,1

Sekil 4.3. % 8 enzim ile serisin giderme isleminde % agirlik kaybi degerleri
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Sekil 4.3’de % 8 enzim konsantrasyonu kullanilarak farkli siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin % agirlik kayb1 degerleri verilmistir. % 8 enzim i¢in konvansiyonel

serisin giderme sonuglarina 30 dakika ve tizerindeki stirelerde ulasildig goriilmektedir.

% 12 enzim konsantrasyonu;

% 12 Enzim

30

25 |
z I

20 |
b I 1
-
= 15 |
gﬂ
< 10 |

5
| 20 | 20 | 20 | | 30 | 30 | 30 | | 45 | 45 | 45 Dakika
| mDegerler | 18,8 /20,1 20,5 | | 20 |21,7|21,5] 21,9122,5|229

Sekil 4.4. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde % agirlik kayb1 degerleri

Sekil 4.4’de % 12 enzim konsantrasyonu kullanilarak farkli siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin % agirlik kayb1 degerleri verilmistir. % 12 enzim kullanildiginda
agirlik kaybi agisindan 20 dakikalik islemin yeterli oldugu, bu nedenle 30 ve 45

dakikalarda islem yapilmasina gerek olmadig1 goriilmiistiir.

Konvansiyonel yontem ve farkli konsantrasyonlardaki enzimler kiyaslandiginda;

20 I l
11 I
’ [ ] , .
10 l ‘
5
20 30 45 20 30 45 20 30 45
4%

% Agirhk Kayb
o}

45 Dakika

Marsilya
m Degerler 20 21 20 17 13 12 18 14 13 18 16 13 17

8% 12%
18 18 20 19 20 22 20 21 19 20 20 20 22 22 2 22 23

Sekil 4.5. Enzimler ile konvansiyonel yontemin % agirlik kayb1 kiyaslamasi
y y g y y

60




Sekil 4.5 incelendiginde konvansiyonel yontemde ortalama agirlik kaybi degerleri %
21’e ulagmigtir. Savinase enzimiyle yapilan c¢alismalarda konvansiyonel yontemle
ulagilan agirlik kaybi degerlerine % 8 konsantrasyonda 30 dakika ve {izerindeki
stirelerde ulasilmistir. Ayrica % 12 enzim konsantrasyonunun tiim zaman noktalarinda,

konvansiyonel yontemde elde edilen degerlere ulasildigr gorilmiistiir.

4.1.3. Farkh Basin¢ ve Sicakhkta Serisin Giderme Isleminin Agirhk Kayiplar
Karsilastirmasi

100 °C’da yapilan ¢alismalar;

100 °C
30

25

20

1s 1 g1

0 - — —

% Agirhk Kayb

5 N .

0 10 | 10 | 10 20 | 20 | 20 30 | 30 | 30

|= Degerler|15,3/14.5 16 16,1/17.816.,2 17 [16.7] 18

Dakika

Sekil 4.6. 100 °C atmosfer basinci ve sicakliginda serisin giderme isleminin % agirlik
kayb1 degerleri

Sekil 4.6’da 100 °C sicakliginda ve atmosfer basincinda serisini giderilen ham ipek
liflerinin % agirlik kayb1 degerleri verilmistir. 100 °C i¢in en iyi sonuglarin 30 dakikalik
islemde elde edildigi goriilmektedir. Yinede 100 °C’da ipegin serisininin tam

giderilmedigi serisin giderme degerlerinin % 15,279 + 0,764 sonucuna varilmistir.
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110 °C’da yapilan ¢alismalar;

110°C

30

2 b

15 - — —

0

% Agirhk Kayh

5 — — —

0 10 | 10 | 10 20 | 20| 20 30 | 30 | 30 | Dakika

|IDegerler 24 119,2|21.3 21,9|22,5|23,7 24.6(22.7 23.1

Sekil 4.7. 110 °C sicakliginda serisin giderme igleminin % agirlik kayb1 degerleri

Sekil 4.7°de 110 °C sicaklikta ve yiiksek basingta serisini giderilen ham ipek liflerinin
% agirlik kaybi degerleri verilmistir. 110 °C i¢in 10 dakika ve iizerindeki tiim siirelerde

birbirlerine yakin degerler elde edildigi goriilmiistiir.

120 °C’da yapilan ¢alismalar;

120°C

35
30
25 T I
20 —I—I—l
15 -
0 - —
s L
0

% Agirhk Kaybi

10 10|10 20 120 20 30 | 30 | 30 Dakika
‘lDegeﬂer 20,1 21,1238 22 1242 25,1 23 126,2| 27

Sekil 4.8. 120 °C sicakliginda serisin giderme isleminin % agirlik Kayb1 Degerleri

Sekil 4.8’de 120 °C sicaklikta ve yiiksek basingta serisini giderilen ham ipek liflerinin
% agirlik kaybi degerleri verilmistir. Agirlhik Kaybi testi agisindan, 120 °C igin 10

dakika islem siiresinin yeterli oldugu goriilmiistiir. 10 dakika tizerindeki siirelerde
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agirlik kayiplarinin % 25’in lizerine ¢iktig1 gézlenmistir. Bu sicakliklarda serisinin yani

sira fibroinin de hidrolize oldugu diistiniilmektedir.

Konvansiyonel yontem ile farkli basing ve sicaklikta serisin giderme islemleri
kiyaslandiginda;

35
30

25

] 1
-11 1

‘ ‘ i |” HI

0 45 10 20 30 10 20 30 10 20

Marsilya 100°C 1oec 120°C
mDegerler 20 21 20 15 14 16 16 18 16 1717 18 241921 2284 2515323 202124 2224725 23 26 27

—_ — '
= o =

Yo Agirhk Kaybi

"

30 Dakika

Sekil 4.9. Yiiksek sicaklik ile konvansiyonel yontemin % agirlik kaybi kiyaslamasi

Sekil 4.9’da gorildiigi iizere, yiiksek basing ve sicaklik galismalari igin, 100 °C'da elde
edilen % agirlik kayiplarinin, konvansiyonel yontemde elde edilen degerlere ulasmadigi
goriilmiistiir. Ancak 110 °C ve 120 °C’da yapilan islemlerde elde edilen  tiim
sonuclarda, konvansiyonel yontemde elde edilen degerlere ulagilmistir ve bu degerlerin
tizerine ¢ikilmistir. 120 °C’da 20 ve 30 dakikalik islemlerde agirlik kayiplart % 25’in

tizerine gikmistir.

4.2. Mukavemet ve Uzama indeksleri Ol¢iimii

Konvansiyonel yontem (Marsilya sabunu) ve alternatif ¢evre dostu yontemlerle serisini
giderilen ham ipek liflerinin mukavemet ve uzama Indeksleri 3.2.2.’de belirtilen test

metoduna gore yapilmistir.
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4.2.1. Konvansiyonel Yontem (Marsilya Sabunu) ile Serisin Giderme Isleminde
Mukavemet Kaybi Indeksleri Karsilagtirmasi

Ham Numune ve Marsilya Sabunu

1.8

1.6

B

1.2

>

0.8

B

0.6

>

0,4

Gerilme (N/mm?)

B

0.2

Ham
Numune

45 Marsilya
1

45 Marsilya
2

45 Marsilya

2

1,67122

1,08752

1,11878

1,10264

Dakika

| m Degerler

Sekil 4.10. Ham numune ve marsilya sabunu ile yapilan islemde gerilme degerleri

Sekil 4.10°’da Ham numune ve konvansiyonel yonteme gore serisini giderilen ham ipek
liflerinin gerilme degerleri verilmistir. Konvansiyonel marsilya sabunu ile serisin
giderme islemleri sonucunda ortalama 1,10298 + 0,01563 N/mm? gerilme degerlerinde
kopma gozlenmistir. Ham numunenin mukavemet degerleri beklendigi {izere serisini

giderilen numunelerden daha yiiksektir.

4.2.2. Farkli Konsantrasyonlarda Enzimatik Yéntem ile Serisin Giderme isleminde
Mukavemet Kaybi Indeksleri Karsilastirmasi

% 4 enzim konsantrasyonu;

% 4 Enzim

2
1.8
1.6
1.4
12 1 1 T

s
0.8
0.6
04 —
02

0

Gerilme (N/mm?)

20
3[1.2

45
0.9 0.9

45
0.9

45
1.1

Dakika

|IDegerler 1 |1

Sekil 4.11. % 4 enzim ile serisin giderme igleminde gerilme degerleri
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Sekil 4.11°de % 4 enzim konsantrasyonu kullanilarak farkl siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin gerilme degerleri verilmistir. % 4 enzim icin en iyi mukavemet
sonuglarinin 20 dakikalik islemde elde edildigi goriilmektedir. 30 ve 45 dakikalik

islemde birbirine yakin sonuglar elde edilmistir.

% 8 enzim konsantrasyonu;

% 8 Enzim

2
1.8
1.6
1.4
1.2
e .
08 - — —
06 — — —
04 - — —
02 —~ — —
0

Gerilme (N/mm?)

20 [ 2020 30
‘mDegerler| 1 [1,1]1.2 1.1

30 45145 | 45 | Dakika
1.2 12/12(1.2

=
<

M
W

Sekil 4.12. % 8 enzim ile serisin giderme isleminde gerilme degerleri

Sekil 4.12°de % 8 enzim konsantrasyonu kullanilarak farkl: siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin gerilme degerleri verilmistir. % 8 enzim i¢in en iyi mukavemet

sonuglariin 30 dakikalik islemde elde edildigi goriilmektedir.

% 12 enzim konsantrasyonu;

% 12 Enzim

2
1.8
1.6
1.4

. e

06
04
02

0

Gerilme (N/mm?)

202020
‘W Degerler 0,9 1 1.2

45 |45 | 45 | Dakika
0.7]10,7|0.9

Sekil 4.13. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde gerilme degerleri
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Sekil 4.13°de % 12 enzim konsantrasyonu kullanilarak farkli siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin gerilme degerleri verilmistir. % 12 enzim i¢in en iyi mukavemet
sonuglarinin 20 dakikalik islemde elde edildigi goriilmektedir. Yinede genel olarak %
12 enzim konsantrasyonunda tiim siirelerde mukavemet degerleri diisiiktiir. Mukavemet

kayiplari, enzim konsantrasyonunun yiiksek olmasindan kaynaklanmaktadir.

Konvansiyonel yontem ve farkli konsantrasyonlardaki enzimler kiyaslandiginda;

454545 202020 303030 454545 202020 303030 454545 202020 303030 4545 45| Dakika
Ham  Marsilya 4% 8%
mDegerler 1,7  1,11,11,1 11312 07109 09091, 11112 1,11312 121,212 09112 09111 0,70,70,9

Gerilme (N/mm2)

Sekil 4.14. Enzimler ile konvansiyonel yontemin gerilme degeri kiyaslamasi

Sekil 4.14° de goriildiigii gibi ham ipek liflerinin gerilme degerleri 1,7 N/mm? olarak
Olciilmiistiir. Beklendigi iizere serisini giderilen ipek liflerinin gerilme degerleri ham
ipege gore daha diisiiktiir. Mukavemet degerleri referans olan konvansiyonel yontem
(Marsilya) sonuglart ile kiyaslanildiginda, en iyi sonucun % 8 enzim konsantrasyonunda
30 dakikalik islemde elde edildigi gorilmistiir. % 12 enzim konsantrasyonunda 45
dakikalik islemde mukavemet degerleri konvansiyonel yonteme gore tiim siirelerde

daha diisiik ¢iktig1 goriilmektedir.
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4.2.3. Farkh Basin¢ ve Sicakhkta Serisin Giderme Isleminin Mukavemet Kaybi
Indeksleri Karsilastirmasi

100 °C’da yapilan ¢alismalar;

100 °C

2
1,8
1,6
1.4
1,2

R
08 - — —
06 — — —
04 -
02  —

0

—

Gerilme (N/mm?)
[—

1010 10 20 [ 20 [ 20 30 | 30 | 30 | Dakika
|m Degerler|1,19]1,29]1,05 1,04(1.13] 1.1 0.97/1,04(1.,08

Sekil 4.15. 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda serisin giderme isleminin gerilme
degerleri

Sekil 4.15de 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda, farkli siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin gerilme degerleri verilmistir. 100 °C i¢in en iyi mukavemet
sonuglarimin 10 dakikalik islemde elde edildigi goriilmektedir. 100 °C islemde serisin
giderme islemi homojen gerceklesmediginden, lif {izerinde serisin kalintilarinin 10
dakikalik islemde daha ¢ok kaldigindan dolayr mukavemet degerlerinin diger siirelere

gore yiiksek ciktig1 goriilmektedir.

110 °C’da yapilan ¢aligmalar;

110°C

2
1.8
1,6
1.4
12 -1 I
1___
08 - — —
06 — — —
04
02
0

Gerilme (N/mm?)
—

10]10] 10 20 2020 30 | 30| 30  Dakika
‘mDegerler |1,15] 1.3 1,16 1,21 1,14/1,28 1,07/1,11/1,14

Sekil 4.16. 110 °C sicakliginda serisin giderme isleminin gerilme degerleri

67



Sekil 4.16°da 110 °C sicaklik ve yliksek basingta, farkli siirelerde serisini giderilen ham
ipek liflerinin gerilme degerleri verilmistir. 110 °C igin en iyi mukavemet sonuglarinin

20 dakikalik islemde elde edildigi goriilmektedir.

120 °C’da yapilan ¢aligmalar;

120 °C
2
1.8
1.6
1.4
1,2
[ T
08 — — —
0.6
04 - — —
02  — —
0

Gerilme (N/mm2)

10 10 | 10 20 | 20 | 20 30 | 30 | 30 | Dakika
‘lDegeﬂer 0,9710,96/0,99 1 0.88|1.,21 1.0510,990.96

Sekil 4.17. 120 °C sicakliginda serisin giderme igleminin gerilme degerleri

Sekil 4.17°de 120 °C sicaklik ve yiiksek basingta serisini giderilen ham ipek liflerinin
gerilme degerleri verilmistir. 120 °C’da tiim siirelerde yapilan islemlerde mukavemet
sonuclar1 birbirine yakindir ve sonuclar tiim siirelerde diisiiktiir. Bu sicakliklarda
serisinin yani sira fibroinin de hidrolize oldugu disiiniilmektedir. Fibroininde hidroliz

olmas1 mukavemet kayiplarina yol agmistir.

Konvansiyonel yontem ile farkli basing ve sicaklikta serisin giderme islemleri

kiyaslandiginda;
18
16
4
T o
;!
PR
T 0
S o4
02
! 15 45 45 0w 20 30 30 30 020 20 0 101010 20 20 20 30 30 30| Dakika
Ham Marsilya 100 C 10°c 120°C |
WDegeler 167 109112 LI LIOI20L05 LML LI 097104108 LISI3LI6  I120L14128  LO7LILI 097096099 1 088121 105099096

Sekil 4.18. Yiiksek sicaklik ile konvansiyonel yontemin gerilme degeri Kiyaslamasi
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Sekil 4.18 de goriildiigii gibi ham ipek liflerinin gerilme degerleri 1,7 N/mm? olarak
Ol¢iilmiistiir. Beklendigi tlizere serisini giderilen ipek liflerinin gerilme degerleri ham
ipege gore daha disiiktiir. 100 °C ve 110 °C tiim siirelerde yapilan ¢alismalarda ki
mukavemet kayiplar1 konvansiyonel yontemde elde edilen degerleri yakalamistir. Hatta
100 °C 10 ve 20 dakikalik islemlerde ve 110 °C nin tiim siirelerinde konvansiyonel
yontemdeki mukavemet degerlerinden daha iyi sonuglar elde edilmistir. 120 °C de
yapilan tiim siirelerde mukavemet kayiplar1 konvansiyonel yontemin iizerinde oldugu

gorilmistiir.

4.2.4. Konvansiyonel Yontem (Marsilya Sabunu) ile Serisin Giderme isleminde
Uzama Indeksleri Karsilastirmasi

Ham Numune ve Marsilya Sabunu
20
s 15
g
=
= 10
g
=
o; 5
Y
=
= 0
Ham 45 45 45 Dakika
Marsilya | Marsilya | Marsilya
Numune ) ) 3
‘lDegeﬂer 16,6571 0,25877 0,20196 9,97074

Sekil 4.19. Ham numune ve marsilya sabunu ile yapilan islemde % uzama degerleri

Sekil 4.19°da Ham numune ve konvansiyonel yonteme gore serisini giderilen ham ipek
liflerinin % maksimum uzama degerleri verilmistir. Konvansiyonel marsilya sabunu ile
serisin giderme islemleri sonrasinda ortalama maksimum uzama % 9,47715 + 0,42839

Ham numunenin uzama degerleri, serisini giderilen numunelerden daha ytiksektir.
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4.2.5. Farkh Konsantrasyonlarda Enzimatik Yontem ile Serisin Giderme Isleminde
Uzama Indeksleri Karsilastirmasi

% 4 enzim konsantrasyonu;

% 4 Enzim

9 20
[
g 15
3 [ I
= 0 | I
=
£
= 5 0 — —
[~
=

0

20 20 | 20 30 | 30 30 45 | 45 | 45 Dakika

\-Degeﬂer 10,1112,5/12.4 8,15/9,23 9,76 10,219.43/12,2

Sekil 4.20. % 4 Enzim ile serisin giderme isleminde % uzama degerleri

Sekil 4.20°de % 4 enzim konsantrasyonu kullanilarak farkli siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin % uzama degerleri verilmistir. % 4 enzim konsantrasyonunda, en iyi

% uzama degerleri 20 dakikalik islemlerde elde edilmistir.

% 8 enzim konsantrasyonu;

% 8 Enzim
20
g
= 15
£
=
=)
I 1
E 107 [ 1
=
£
E 51— —
-
=
0 .
20|20 | 20 30 30 30 45 | 45 | 45 Dakika
‘lDegeﬂer 8,88/10,2/10,3 10,7 13,3/13,3 11,111,7{ 9,7

Sekil 4.21. % 8 enzim ile serisin giderme isleminde % uzama degerleri
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Sekil 4.21°de % 8 enzim konsantrasyonu kullanilarak farkli siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin % uzama degerleri verilmistir. % 8 enzim konsantrasyonunda, en iyi

% uzama degerleri 30 dakikalik islemlerde elde edilmistir.

% 12 enzim konsantrasyonu;

% 12 Enzim

20
£ s
-1
E
. I
- T
E 10 J_ I
=
£E s — —
=

0 .

20 | 20 | 20 30 | 30 | 30 45 | 45 | 45 Dakika

|-Deger1er 9.03/8,12|10,7 6.85 8,51 | 8.6 7.61 6,38 | 6,34

Sekil 4.22. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde % uzama degerleri

Sekil 4.21°de % 12 enzim konsantrasyonu kullanilarak farkl: siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin % uzama degerleri verilmistir. % 12 enzim konsantrasyonunda, en
iyi % uzama degerleri 20 dakikalik islemlerde elde edilmistir. % 12 enzim
konsantrasyonunda 30 ve 45 dakikalik islemlerde % uzama degerleri genel olarak ¢ok
diisiiktiir. Bu durumun serisinde bulunan peptid baglarinin hidrolize ugramasinin yani

sira, fibroinin de hidrolize ugramasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.

Konvansiyonel yontem ve farkli konsantrasyonlardaki enzimler kiyaslandiginda;

20
15
5
4545 45 20 20 20 30 30 30 45 45 45 20 20 20 30 30 30 45 45 45 20 20 20 30 30 30 45 45 45| Dakika
12

Ham Marsilya 1% 8% o
wDegerler| 167 9.26 9.2 997 101125124 8159.239.76 102943 122 8,88 102103 107133133 11117 97 903812107 685851 86 761 6,38 6.34

Maksimum Uzama (%)

Sekil 4.23. Enzimler ile konvansiyonel yontemin % uzama degeri kiyaslamasi
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Sekil 4.23° de goriildigi gibi ham ipek liflerinin maksimum % uzama degerleri 16,7
olarak ol¢iilmiistiir. Beklendigi tizere serisini giderilen ipek liflerinin % uzama degerleri
ham ipege gore daha diisiiktiir. Uzama degerlerine referans olan konvansiyonel yontem
(Marsilya) sonuglari ile kiyaslanildiginda, % 12 enzim Kkonsantrasyonunda tim
stirelerde elde edilen degerler harig, % 4 ve % 8 enzim konsantrasyonlarinin tiim
stirelerinde  yapilan islemlerde konvansiyonel yontemdeki wuzama degerlerine
ulasilmistir ve genel olarak daha yiiksek % uzama degerleri elde edilmistir. % 12 enzim

konsantrasyonunda, konvansiyonel yonteme gére uzama degerleri diisiik ¢itkmustir.

4.2.6. Farkh Basin¢ ve Sicaklikta Serisin Giderme Isleminin Uzama Indeksleri
Karsilastirmasi

100 °C’da yapilan ¢alismalar;

100 °C

-~ 20
é
g 15
8
: o0 o7
=
e Lo
z 5 -
]
=

0

10|10 | 10 20| 20| 20 30 | 30 30 | Dakika

W Degerler 8,96/11,4 8.1 7.98/7,43/9.18)  |8,33/7.58 8,92

Sekil 4.24. 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda serisin giderme igleminin % uzama
degerleri

Sekil 4.24°de 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda, farkli siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin % uzama degerleri verilmistir. 100 °C igin en iyi uzama sonuglari 10
dakikalik islemde elde edildigi goriilmektedir. 100 °C islemde serisin giderme islemi
homojen gerceklesmediginden, kisim kisim kalan serisin kalintilar1 uzama sonuglarinda

sapmalara neden olmaktadir.
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110 °C’da yapilan ¢alismalar;

110°C

20
S
= 15
g
=
S
E 10 I I
E 1
<
R

0

10 | 10 | 10 20 1 20 | 20 30 30| 30 Dakika

‘lDegeﬂer 9.27(10,4|8,41 10,2110,2(10,9 9,119,13/9,29

Sekil 4.25. 110 °C sicakliginda serisin giderme igleminin % uzama degerleri

Sekil 4.25°de 110 °C sicaklik ve yliksek basingta, farkli stirelerde serisini giderilen ham
ipek liflerinin uzama degerleri verilmistir. 110 °C i¢in en iyi uzama sonuglar1 20

dakikalik islemde elde edildigi goriilmektedir.

120 °C’da yapilan ¢aligmalar;

120°C
20
S
s 15
£
8
=
s 10 —I—I I
=
£
2 50—
=
0 .
10 | 10 | 10 20 | 20 20 30 30 | 30 | Dakika
‘lDegeﬂer 10,5 10,5/8,89 9,09 (8,34 928 9.35 8,76 | 8,7

Sekil 4.26. 120 °C sicakliginda serisin giderme isleminin % uzama degerleri
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Sekil 4.26°de 120 °C sicaklik ve yiiksek basingta, farkli siirelerde serisini giderilen ham
ipek liflerinin uzama degerleri verilmistir. 120 °C i¢in en iyi uzama sonuglar1 10

dakikalik islemde elde edildigi goriilmektedir.

Konvansiyonel yontem ile farkli basing ve sicaklikta serisin giderme islemleri
kiyaslandiginda;

Maksimum Uzama (%)

0

45 45 45 1010 10 20020120 30 030 30 10 10 20 20 20 303030 1010 10 20020 20 30030 30
Marsilya 100°C 120°C
lDegieI]Erlf) 926 9.2 997 8.96 114 81 798743 9,18 8,33 7,58 8.92 9.27 104 841 102102109 919.139.29 10.510,58.89 9,09 8,34 9.28 9,35 8,76 8,7

Sekil 4.27. Yiiksek sicaklik ile konvansiyonel yontemin % uzama degeri kiyaslamasi

Sekil 4.27° de goriildiigli gibi ham ipek liflerinin maksimum % uzama degerleri 16,7
olarak 6l¢iilmiistiir. Beklendigi iizere serisini giderilen ipek liflerinin % uzama degerleri
ham ipege gore daha diisiiktiir. Uzama degerleri referans olan konvansiyonel yontem
(Marsilya sabunu) sonuglart ile kiyaslanildiginda, en iyi yiizde uzama degerlerine 110
°C’da 20 dakikalik islemde ulasilmistir.

4.3. Beyazlik ve Parlaklik indeksleri Ol¢iimii

Konvansiyonel yontem (Marsilya sabunu) ve alternatif ¢evre dostu yontemlerle serisini
giderilen ham ipek liflerinin beyazlik ve parlaklik Indeksleri 3.2.2°de belirtilen test

metoduna gore yapilmistir.
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4.3.1. Konvansiyonel Yontem (Marsilya Sabunu) ile Serisin Giderme Isleminde
Beyazlik ve Parlaklik Indeksleri Karsilastirmasi

Cizelge 4.1. Ham-konvansiyonel numunelerin beyazlik ve parlaklik degerleri

Beyazhk Degerleri
Parametreler Ham Numune Konvansiyonel (Marsilya) Numuneler

L* 82,36 91,754 90,479 90,888

a 0,713 -0,149 -0,151 -0,2

b 9,842 7,246 9,06 7,817
ASTM E 1925 20,679 13,699 17,11 14,785
ASTM E313 16,428 11,248 14,139 12,187
BERGER 59 7,43 68,92 62,694 66,207
STENSBY 54,474 69,365 63,142 66,893
HUNTER 60 52,435 46,994 37,231 43,16
BERGER 76 22,742 46,994 37,231 43,16
BRIGHTNESS 51,615 71,868 67,239 69,393

Cizelge 4.1°de ham ipek liflerinin ve konvansiyonel yontemle serisini giderilen ipek
liflerinin farkli standartlara gore beyazlik, brightness standardina goére parlaklik
degerleri verilmistir. Stensby beyazlik degerleri ve brightness parlaklik degerleri

grafikler halinde gosterilip detayli inceleme yapilmistir.

Stensby beyazlik degerlert,

Ham Numune ve Marsilya Sabunu

100
90
80
70
60
50
40
30
20
10

STENSBY

Ham 45 45 45 Dakika
Numune Marsilyal | Marsilyva2 | Marsilya 3

\mDegerler| 54,474 69,365 63,142 66,893

Sekil 4.28. Ham numune ve marsilya sabunu ile yapilan islemde beyazlik degerleri
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Sekil 4.28°de goriildiigii gibi ham numune beklendigi lizere serisin tabakasindan dolay1

daha sarimtirak halde oldugundan, konvansiyonel yonteme gore serisini giderilmis ipek

numunelerine gore beyazlik dereceleri daha diisiiktiir.

Brightness parlaklik degerleri;

BRIGHTNESS

Ham Numune ve Marsilya Sabunu

Ham
Numune

45
Marsilya

45
Marsilya

45
Marsilya

2

| m Degerler

51,615

71,868

67,239

69,393

Dakika

Sekil 4.29. Ham numune ve marsilya sabunu ile yapilan islemde parlaklik degerleri

Sekil 4,29’da goriildiigii gibi ham numune beklendigi lizere serisin tabakasinin mat

yapisindan dolayi, konvansiyonel yonteme gore serisini giderilmis ipek numunelerine

gore parlaklik dereceleri daha diistiktiir.

4.3.2. Farkh Konsantrasyonlarda Enzimatik Serisin Giderme isleminde Beyazhk
ve Parlaklik indeksleri Karsilastirmasi

% 4 enzim konsantrasyonu;

Cizelge 4.2. % 4 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik ve parlaklik degerleri

Beyazhk Degerleri - % 4 Fnzim
Parametreler 20 Dakika 30 Dakika 45 Dakika
L* 88,609 06,044 6,162 38,583 84,834 90,642 28,920 86.557 35,054
i 0213 0433 0304 021 026 63.471 0174 0,303 0,638
b 3.863 6,803 7,143 4016 T4 64471 6,193 6,337 3,76
ASTME 1923 11445 14,026 14,623 962 15,237 65471 17389 13,049 12,323
ASTME 313 0334 11,102 11,634 7,832 12222 66.471 9,012 10,362 045
BERGER 59 13,99 13,383 12,628 17.286 11,71 67471 134 13.912 14,191
STENSBY 68,926 66,344 64.207 71,349 61,943 68.471 69.454 66.754 68.62
HUNTER 60 69.56 63,079 63.322 71.967 61,193 60.471 65,042 63.871 66,707
BERGER 76 43,188 40,442 3819 3013 31446 70471 46431 41,993 428
BRIGHINESS 672 62,733 61,043 68,086 58,312 71471 67277 62,534 62,032
DENEMELER Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3

Cizelge 4.2°de % 4 enzim konsantrasyonunda farkli siirelerde serisini giderilen ipek

liflerinin farkli standartlara gore beyazlik, brightness standardina gore parlaklik



degerleri verilmigtir. Stensby beyazlik degerleri ve brightness parlaklik degerleri

grafikler halinde gosterilip detayli inceleme yapilmistir.

Stensby beyazlik degerlert;

% 4 Enzim

100
S0
80
70 T I
60 |—
50 —
40 —
30 |
20 —
10 —

0

STENSBY

20 [ 20 | 20 Dakika
| mDegerler|68.9|66.3 64.2 71,3/61.9|68.5 69.566.8/68.6 |

Sekil 4.30. % 4 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik degerleri

Sekil 4.30°da % 4 enzim konsantrasyonunda farkli siirelerde serisini giderilen ipek
liflerinin Stensby beyazlik degerleri verilmistir. Farkli siirelerde serisini giderilen ipek
liflerinde birbirine yakin beyazlik degerleri elde edilmis olup en yiiksek beyazlik 30
dakikalik stirelerde yapilan islemlerde goriilmiistiir. Ayn1 siirelerde yapilan islemlerde
degerlerde dalgalanma olmasinin sebebinin ipek liflerinden serisin maddesinin % 4
enzim konsantrasyonunda homojen bir sekilde giderilememis oldugunu gosterdigi

distiniilmektedir.

Brightness parlaklik degerleri;

% 4 Enzim
100
90
80
70 I T
6o 1 1 I
50 - — —
40 -
30 |-
20 |-
10 |-
0

BRIGHTNESS

20 | 20 | 20 30 | 30 | 30 45 | 45 | 45 Dakika
‘-Degeﬂer 67.2162.8| 61 68,1|58.3|71.,5 67.3|62.,5/62.1

Sekil 4.31. % 4 enzim ile serisin giderme isleminde parlaklik degerleri
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Sekil 4.31°de % 4 enzim konsantrasyonunda farkli siirelerde serisini giderilen ipek
liflerinin Brightness parlaklik degerleri verilmistir. Farkli siirelerde serisini giderilen
ipek liflerinde birbirine yakin parlaklik degerleri elde edilmis olup en yiiksek parlaklik
30 dakikalik siirelerde yapilan islemlerde goriilmiistiir. Aymi siirelerde yapilan
islemlerde degerlerde dalgalanma olmasinin sebebinin yine ipek liflerinden serisin
maddesinin % 4 enzim konsantrasyonunda homojen bir sekilde giderilemedigini

gosterdigi distiniilmektedir.

% 8 enzim konsantrasyonu;

Cizelge 4.3. % 8 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik ve parlaklik degerleri

Beyazhk Degerleri - % 8§ Enzim
Parametreler 20 Dakika 30 Dakika 45 Dakika
L* 9133 86.646 90,067 91,021 89.179 90,542 90.7 88,465 86,71
i 0,095 -0,097 -0.256 -0.156 -0,161 -0,061 -0,141 -0.386 0206
b 6,143 6,995 5533 4,662 5962 6,122 4886 5529 6245
ASTME 1025 11,795 13954 10,63 3,012 11,689 10527 9477 10,618 12,717
ASTME 313 9595 11378 8,733 1325 9.463 8,127 1704 8,785 10,189
BERGER 59 16945 13258 17247 19,043 16,01 17,125 18,505 16445 14171
STENSBY 71,556 6414 71263 75.04 69.664 65,523 74,097 69.048 66.888
HUNTER 60 71839 64.248 72021 75,505 69.844 73483 74516 70,183 66.286
BERGER 76 51084 40,066 31,939 51211 4826 3352 35673 46,527 42,762
BRIGHTNESS 71239 62,052 10,053 13253 68,031 72112 72312 67226 62,94
DENEMELER Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3

Cizelge 4.3°de % 8 enzim konsantrasyonunda farkli siirelerde serisini giderilen ipek
liflerinin farkli standartlara gore beyazlik, brightness standardina gore parlaklik
degerleri verilmistir. Stensby beyazlik degerleri ve brightness parlaklik degerleri

grafikler halinde gosterilip detayli inceleme yapilmistir.

Stensby beyazlik degerlert,

% 8 Enzim

100
90
80
70 1 I
so —
40
30 -
20
0 - —
0

STENSBY

20| 20 20 30 | 30 | 30 45 | 45 | 45 Dakika
|lDegeﬂer 71.6/64,1 71,3 75 |69.7|65.5 74.1| 69 |66.9

Sekil 4.32. % 8 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik degerleri
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Sekil 4.32°de % 8 enzim konsantrasyonunda farkli siirelerde serisini giderilen ipek
liflerinin Stensby beyazlik degerleri verilmistir. Farkli siirelerde serisini giderilen ipek
liflerinde birbirine yakin beyazlik degerleri elde edilmis olup en yiiksek beyazlik degeri

30 dakikalik siirelerde yapilan islemlerde goriilmiistiir.

Brightness parlaklik degerleri;

% 8 Enzim

100
90
80
70 [ 1 T
60 - I
[ -
40 - — —
30 - — —
20 - — —
0 - — —

0
20 12020 303030 45 | 45 | 45 | Dakika
‘lDegerler 71,2162,1/70,1 73,3168,1/72,1 72,3167,2/162,9

BRiIGHTNESS

Sekil 4.33. % 8 enzim ile serisin giderme isleminde parlaklik degerleri

Sekil 4.33’de % 8 enzim konsantrasyonunda farkli siirelerde serisini giderilen ipek
liflerinin Brightness parlaklik degerleri verilmistir. Farkli siirelerde serisini giderilen
ipek liflerinde birbirine yakin parlaklik degerleri elde edilmis olup en yiiksek parlaklik

degeri 30 dakikalik siirelerde yapilan islemlerde goriilmiistiir.

% 12 enzim konsantrasyonu;

Cizelge 4.4. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik ve parlaklik degerleri

Beyazhk Degerleri - % 12 Enzim
Parametreler 20 Dakika 30 Dakika 45 Dakika

L+ 90,084 89,631 88,606 §7.649 38,001 90481 9%0.756 92,002 90.667

1 021 0233 -0,181 0113 0,119 0,188 0276 021 0392

h 3901 3976 3943 5,603 3,699 6,233 5,297 4633 4903

ASTME 1025 11323 11,505 11,608 11149 11,157 11934 10077 8758 9288

ASTME 313 9316 9433 949 9,051 9,095 9,764 8259 7164 764

BERGER 59 16,698 16341 15,508 15,707 16329 164 18,003 19754 18,581

STENSBY 0,176 69,637 68,708 68,667 03 69,994 72642 76926 T3446

HUNTER 60 70997 0327 69,34 68,996 034 70616 3442 76,737 7431

BERGER 76 58328 497253 41638 41325 4919 49451 5419 594 55,896

BRIGHTNESS 69,962 08,994 66,949 63458 61914 10457 72101 T3438 12361
DENEMELER Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3
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Cizelge 4.4°de % 12 enzim konsantrasyonunda farkli siirelerde serisini giderilen ipek
liflerinin farkli standartlara gore beyazlik, brightness standardina gore parlaklik
degerleri verilmistir. Stensby beyazlik degerleri ve brightness parlaklik degerleri

grafikler halinde gosterilip detayli inceleme yapilmuistir.

Stensby beyazlik degerleri,

% 12 Enzim

STENSBY
Lh
<

[
]

020 303030 45 45] 45| Dakika
'm Degerler 70.2/69,6/68.7 68.7/70.3| 70 72,6/76,9/73.4

Sekil 4.34. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde beyazlik degerleri

Sekil 4.34°de % 12 enzim konsantrasyonunda farkli siirelerde serisini giderilen ipek
liflerinin Stensby beyazlik degerleri verilmistir. 20 ve 30 dakikalik siirelerde serisini
giderilen ipek liflerinde birbirine yakin beyazlik degerleri elde edilmis olup en yiiksek
beyazlik degerlerine 45 dakikalik siirelerde yapilan islemlerde ulasilmistir.

Brightness parlaklik degerleri;

% 12 Enzim

100
90
80
70 |z T I
60 — — —
50 —~ — —
40 - — —
30 ~ — —
20 - — —
im0 -~ —

0

BRIGHTNESS

20 20 | 20 30 | 30 | 30 45 | 45 | 45 Dakika
|-Degeﬂer 70 | 69 |66.,9 65,5 68 |70,5 72,1175,5|72.4

Sekil 4.35. % 12 enzim ile serisin giderme isleminde parlaklik degerleri
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Sekil 4.35’de % 12 enzim konsantrasyonunda farkli siirelerde serisini giderilen ipek
liflerinin Brightness beyazlik degerleri verilmistir. 20 ve 30 dakikalik siirelerde serisini
giderilen ipek liflerinde birbirine yakin parlaklik degerleri elde edilmis olup en yiiksek
parlaklik degerlerine 45 dakikalik siirelerde yapilan islemlerde ulasilmistir.

Konvansiyonel yontem ve farkli konsantrasyonlardaki enzimlerin beyazlik ve parlaklik
degerleri kiyaslandiginda

Stensby beyazlik degerleri,

70 PR
60
50
40
30
20
10
0

45 45 45 20020 20 3030 JO 45 45 45 20 20 20 30 J(l 30 45 45 45 20 20 20 30030 30 45 45 45 Dakika
Ham Marsilya 12%
wDeferler 545 669631694 689663642 7];61968‘ 69,5668 686 716641713 75 69"’6ii 741 69 669 702696687 687703 70 76769734

Stensby

Sekil 4.36. Enzimler ile konvansiyonel yontemin beyazlik degeri kiyaslamasi

Brightness parlaklik degerleri;

100
90
80

70
0
50
0
30
20
10
! 2002 20
Ham

=

Brightness
.

.

45 45 45 20 20 20 30 30 30 45 45 30 30 30 45 45 45 30 30 30 45 45 45 Dakika
I Marsilya
u Degerler 51,6 719 67.2 694 67.2 628 61 68,1 583 715 67.3 62,5 62,1 T1.2 62,1 70,1 733 68,1 721 723 672 629 70 69 669 655 68 705 121755 124

Sekil 4.37. Enzimler ile konvansiyonel yontemin parlaklik degeri kiyaslamasi

Sekil 4.36 ve 4.37°de goriildiigii gibi ham ipek liflerinin stensby beyazlik, Brightness
parlaklik degerleri sirasiyla 54,5 ve 51,6 olarak Olciilmiistiir. Beklendigi {izere serisini
giderilen ipek liflerinin beyazlik ve parlaklik degerleri ham ipege gore daha yiiksek

cikmistir. Bu durum ham ipek liflerinin iizerinde bulunan serisinin sarimtirak ve mat
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yapisindan kaynaklanmaktadir. Sekillerde goriildiigii gibi enzimle yapilan ¢alismalarda
tiim konsantrasyon ve siirelerde konvansiyonel yontemle ulasilan beyazlik ve parlaklik

degerlerine ulasiimistir.

4.3.3. Farkh Basin¢ ve Sicakhkta Serisin Giderme Isleminde Beyazlik ve Parlakhk
Indeksleri Karsilastirmasi

100 °C’da yapilan ¢aligmalar;

Cizelge 4.5. 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda serisin giderme isleminde beyazlik
ve parlaklik degerleri

Beyazhk Degerleri - 100 °C
Parametreler 10 Dakika 20 Dakika 30 Dakika
L* 82229 §4.576 §3.403 80,144 80.418 80375 §2.629 §2.791 §3.137
a 0,563 0,202 0,145 0,162 0258 0.264 0.258 0,352 0,501
b 7.899 152 8365 7.941 6.94 723 7.393 735 3101
ASTME 1925 16,922 17.205 17.602 16.908 17.303 17,021 15,555 16,502 16.203
ASTME 313 13416 13253 1425 13,693 14438 13.963 12,501 13.546 13,658
BERGER 59 9.809 9.5 9,789 9.154 9207 9,798 10,764 9,698 9,367
STENSBY 58.703 58.902 37.002 35227 56,032 56.78 58,542 60.102 57355
HUNTER 60 57.098 58,305 39,102 54,77 58335 56,369 58,508 56.405 57,178
BERGER 76 29,767 29,869 28,032 27781 28.958 27,665 32,595 321 3248
BRIGHTNESS 53223 54,463 33,706 49,79 50302 50475 54,405 50248 56364
DENEMELER Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3

Cizelge 4.5’de 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda serisini giderilen ipek liflerinin
farkl1 standartlara gore beyazlik, brightness standardina gore parlaklik degerleri
verilmistir. Stensby beyazlik degerleri ve brightness parlaklik degerleri grafikler halinde

gosterilip detayli inceleme yapilmustir.

Stensby beyazlik degerleri;

100 °C
100
90
80
70
60 == 3
50 - — —
0 - — —
30 - —
20 - — —
0 - — —
0

STENSBY

101 10 | 10 20 | 20 | 20 30 | 30 | 30 Dakika
|lDegerler 58,7/58,9| 57 55.2| 56 |56.,8 59.560,1(57.4

Sekil 4.38. 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda serisin giderme isleminde beyazlik
degerleri
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Sekil 4.38’de 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda, farkli siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin Stensby beyazlik degerleri verilmistir. Farkli siirelerde serisini
giderilen ipek liflerinde birbirine yakin beyazlik degerleri elde edilmis olup Ilif
lizerinden serisinin tam olarak giderilemediginden dolay1 beyazlik degerleri diisiik

cikmistir.

Brightness parlaklik degerleri;

100 °C

100
90
80
70
60
50 = % =
40 - —
30 -
2
10 -~ — —

° 1011010 20 [ 20| 20 30 30|30 Dakika
'm Degerler |53,2(54,5/53.7 49,8/50,3/50.5 54.4 56.2|56.4

BRIGHTNESS

Sekil 4.39. 100 °C sicaklik sicaklik ve atmosfer basincinda serisin giderme isleminde
parlaklik degerleri

Sekil 4.39°da 100 °C sicaklik ve atmosfer basincinda, farkli siirelerde serisini giderilen
ham ipek liflerinin Brightness parlaklik degerleri verilmistir. Farkli siirelerde serisini
giderilen ipek liflerinde birbirine yakin parlaklik degerleri elde edilmis olup lif
tizerinden serisinin tam olarak giderilemediginden dolayr parlaklik degerleri diisiik

cikmustir.

110 °C’da yapilan ¢aligmalar;

Cizelge 4.6. 110 °C sicakliginda serisin giderme isleminde beyazlik ve parlaklik
degerleri

Beyazhk Degerleri - 110 °C
Parametreler 10 Dakika 20 Dakika 30 Dakika
L* 81.699 86,363 85813 87.608 90,72 88.713 89.154 88.692 87705
a 0444 -0.075 -0.024 -0,03 0,009 0,024 -0,024 0,022 -.258
b 8,195 6,623 7,037 6,097 6,046 7,097 6,797 6,089 6,38
ASTME 1925 17449 13,225 14,134 12,129 11,747 13,932 13,263 12,006 12441
ASTME 313 13.95 10,786 1152 2.838 9486 11313 10,763 9,715 10.263
BERGER 59 9.281 1364 12.799 14571 16,684 14093 14,773 15,543 14,763
STENSBY 56,989 64,687 63.144 67.605 7142 66373 67.524 (8,883 60299
HUNTER 60 55127 64.904 63212 67.692 71394 66,303 67.594 68.947 67.035
BERGER 76 28,192 41,212 38.680 45,15 50295 42,588 44,608 46,868 44538
BRIGHTNESS 51977 61.927 60.485 (4,837 71.101 65.923 67,18 36,988 4,741
DENEMELER Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3
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Cizelge 4.6’da 110 °C sicakliginda serisini giderilen ipek liflerinin farkli standartlara
gore beyazlik, brightness standardina gore parlaklik degerleri verilmistir. Stensby
beyazlik degerleri ve brightness parlaklik degerleri grafikler halinde gosterilip detayli

inceleme yapilmistir.

Stensby beyazlik degerleri,

110°C
100
90
80
70
1 11
60
50 —
40 —
30 —
20
10 —
0

STENSBY

10| 10] 10 20 20| 20 30 | 30 | 30 | Dakika
'm Degerler| 57 64.7/63.1 67.6/71,4/66,4 67.5/68.,9/66.3

Sekil 4.40. 110 °C sicakliginda serisin giderme isleminde beyazlik degerleri

Sekil 4.40°da 110 °C sicakliginda, farkl siirelerde serisini giderilen ham ipek liflerinin
Stensby beyazlik degerleri verilmistir. Farkli siirelerde serisini giderilen ipek liflerinde
birbirine yakin beyazlik degerleri elde edilmig olup 20 ve 30 dakikalik islemlerde
degerler 10 dakikalik isleme gore biraz daha yiiksektir.

Brightness parlaklik degerleri;

110°C
80
70
607:[—:[
50 H]— —
40 - — —
30 - —
20 - —
I
0

BRIGHTNESS

10 | 10 | 10 20 20| 20 30 | 30 | 30 Dakika
‘lDegerler 52 61,9/60,5 64,8 71,1(65,9 67.2| 67 647

Sekil 4.41. 110 °C sicakliginda serisin giderme isleminde parlaklik degerleri
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Sekil 4.41°de 110 °C sicakliginda, farkli siirelerde serisini giderilen ham ipek liflerinin
Brightness parlaklik degerleri verilmistir. Farkli siirelerde serisini giderilen ipek
liflerinde birbirine yakin parlaklik degerleri elde edilmis olup 20 ve 30 dakikalik
islemlerde degerler 10 dakikalik isleme gore biraz daha yiiksektir.

120 °C’da yapilan caligsmalar;

Cizelge 4.7. 120 °C sicakliginda serisin giderme isleminde beyazlik ve parlaklik
degerleri

Beyazhk Degerleri - 120 °C
Parametreler 10 Dakika 20 Dakika 30 Dakika

L* $7.295 §8.078 89.09 88,149 90,833 90.833 $8.497 89,12 $6.387

a -0289 -0269 0,098 -0,032 0,055 -0,027 027 0,002 0,126

b 70,72 6,764 5329 5837 6243 5353 6439 6,957 6295

ASTME 1925 14.965 13,087 11,047 11567 12,138 10451 12.962 13,585 12,749

ASTME 313 12.3% 10,834 8.84 934 $.17% 341 1033 11,038 10,246

BERGER 59 12,729 14421 1649 15,636 16425 17,791 14,765 14511 14,002

STENSBY 62.243 65,676 71,191 68933 71,158 73401 68,592 60,738 60,183

HUNTER 60 63,087 66,464 70,303 69,026 70,996 73402 61,797 60,732 45,813

BERGER 74 38.521 43,541 49,677 47.127 49.532 53,567 44.566 43,832 42,255

BRIGHTNESS G2.62 65,057 G8.309 66,223 71,112 72,101 66,192 46,854 62309
DENEMELER Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 1 Numune 2 Numune 3

Cizelge 4.7°de 120 °C sicakliginda serisini giderilen ipek liflerinin farkli standartlara
gore beyazlik, brightness standardina gore parlaklik degerleri verilmistir. Stensby
beyazlik degerleri ve brightness parlaklik degerleri grafikler halinde gosterilip detayli

inceleme yapilmistir.

Stensby beyazlik degerleri;

120°C

100
90
80
70
oo I 1
50 - — —
40 ~ — —
30 - — —
20 - — —
0 - — —
0

STENSBY

10 | 10 | 10 20| 20| 20 30 | 30 | 30 Dakika
|-Deger1er 62.2165,7|71,2 68.9/71,2|73.4 68,660,7/60,2

Sekil 4.42. 120 °C sicakliginda serisin giderme isleminde beyazlik degerleri

Sekil 4.42°de 120 °C sicakliginda, farkli siirelerde serisini giderilen ham ipek liflerinin

Stensby beyazlik degerleri verilmistir. Farkli siirelerde serisini giderilen ipek liflerinde
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birbirine yakin beyazlik degerleri elde edilmis olup en iyi

islemlerde 6l¢tilmiistiir.

Brightness parlaklik degerleri;

sonuglar 20 dakikalik

120 °C

100
90

80

70

60
50
40
30
20
10

0

BRIGHTNESS

10 20| 20| 20 30 | 30

30 Dakika

|IDeger1er 68,3 66,2|/71,1/72.1 66,2/66,9

62.3

Sekil 4.43. 120 °C sicakliginda serisin giderme isleminde parlaklik degerleri

Sekil 4.43’de 120 °C sicakliginda, farkli siirelerde serisini giderilen ham ipek liflerinin

Brightness parlaklik degerleri verilmistir. Farkli siirelerde serisini giderilen ipek

liflerinde birbirine yakin parlaklik degerleri elde edilmis olup en iyi sonuglar 20

dakikalik islemlerde 6l¢tilmiistiir.

Konvansiyonel yontem ile farkli basing ve sicaklikta serisin giderme islemlerinin

beyazlik ve parlaklik degerleri kiyaslandiginda;

Stensby beyazlik degerleri;

[ 1

Stensbhy

20020 20 30
110°C
68 71 66

30 30 30

I' | “I

1
45 45 45 10 10 10 20 20 20
Marsilya 100°C
67 63 69 55 56 57

L1
I,
1010 10 30 30

Ham

u Degerler| 54 59 39 57 60 60 57 57 65 63 68 69 66

1010 10

62 66 71

[ |||

20020 20 30
120°C

7

30 30  Dakika

69 69 61 60

Sekil 4.44. Yiiksek sicaklik ile konvansiyonel yontemin beyazlik degeri kiyaslamasi
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Brightness parlaklik degerleri;

0
60
50 E N &
30
20
10
0 -
45 45 45 1010 10 20 20 20
00°C

Ham Marsilya 100 ° 1
mDegerler 1,6 719672694 532543537 498503505  §44562564 52619605 64871

Brightness
=
=

30 30 30

I
[ -
] ‘
101 30030 30 1010 10 20020 20

010 20 020 2 3030 30 Dakika

=S
o]

120°C
659 672 67 647 626651683 662711721 662669623

Sekil 4.45. Yiiksek basing ile konvansiyonel yontemin parlaklik degeri kiyaslamasi

Sekil 4.44 ve 4.45°de goriildigii gibi ham ipek liflerinin stensby beyazlik, Brightness
parlaklik degerleri sirasiyla 54,5 ve 51,6 olarak Slgiilmiistiir. Beklendigi lizere serisini
giderilen ipek liflerinin beyazlik ve parlaklik degerleri ham ipege goére daha yiiksek
¢ikmistir. Bu durum ham ipek liflerinin iizerinde bulunan serisinin sarimtirak ve mat
yapisindan kaynaklanmaktadir. Sekillerde goriildiigii gibi yiiksek basing yOntemiyle
yapilan ¢aligmalarda 110 °C’da 20 dakikadan itibaren konvansiyonel yontemin beyazlik
ve parlaklik degerlerine ulasilmistir. Benzer sekilde 120 °C’da yapilan tiim siirelerde de

konvansiyonel yontemin beyazlik ve parlaklik degerine ulasilmistir.

Serisin giderme sonugclari; agirlik kayiplari, gerilme, maksimum % uzama, beyazlik ve
parlaklik sonuclarina gére hep birlikte degerlendirildiginde, konvansiyonel yontemde
ulagilan degerlere, % 8 enzim konsantrasyonunda 30 dakikalik islem siiresinde ve 110

°C sicaklik ve yiiksek basingta 20 dakikalik islem siiresinde ulasildigi saptanmistir.

4.4. Tarayic1 Elektron Mikroskobu (SEM) Analizleri

Ipek liflerine uygulanan konvansiyonel yontem (Marsilya sabunu) ve alternatif gevre
dostu yontemlerde en iyi sonuglarin alindigi serisin giderme islemlerinin elektron

mikroskobu (SEM) analizleri 3.2.2°de belirtilen yonteme goére yapilmustir.
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SEM W 150KV WO: 1499 mm 1Lt 3 I VEGAJ TESCAN SEM WV 15.0 &V WO: 1479 mm
SEM MAG: 149 kx Det: SE T TUBITAK BUTAL SEM MAG: 713 x Det SE

SEM MV 150KV WL 15,44 m et lenny VEGAD TESCAN SEM KV 150 KV WO 15.73 mm VEGAD TESCAN
SEM MAG: 561 x Det: SE 50 pam TUBITAK BUTAL SEM MAG: 640 x Dot SE TUBITAK BUTAL

Sekil 4.46. Ham ipek lifleri (a), konvansiyonel yontem (b), yiiksek sicaklik yontemi (C)
ve enzimatik yontem (d) ile serisini giderilen ipek liflerinin tarayici elektron
mikroskobu goriintiileri

Konvansiyonel ve alternatif ¢evre dostu yontemlerle serisin giderme islemlerinden
sonra SEM analizi yapilarak ipek liflerinin yiizey morfolojisindeki degisiklikler
arastirildi. Ham ipek lifi, konvansiyonel, yiiksek sicaklik ve Enzimatik islem gormiis
ipek liflerinin SEM goriintiileri Sekil 4.46°da sunulmustur. ipek liflerine EDX analizi
yapilarak  liflerin yiizey parcaciklarinda  serisin kalintilarinin olup olmadigi
belirlenmistir. Sekilde de goriildigii gibi serisini giderilmis SEM goriintiilerinin
timinde ipek liflerinin yiizeyinde serisin kalintilarinin varligr goriilmektedir. Bu
kalintilarin bilesenlerinin C, O, N oldugu goriilmektedir. Bu kalintilar biiyiik ihtimalle

serisin artigidir. Morfolojik analiz, alternatif ¢evre dostu yontemlerle serisin giderme
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islemlerinin sadece serisini uzaklagtirdigin1 gostermektedir. Bu goriintiiler ayni
zamanda, lifin fibroin kismina miidahale etmeden daha diizgiin yiizeylerin elde
edildigini, yani serisin giderme isleminde lif bozulmasinin meydana gelmedigini
gostermektedir. Yiiksek basing ve sicaklik yontemiyle serisini giderilmis ipek lifi
numunesi (Sekil 4.46d), sirasiyla konvansiyonel ve enzimatik serisin giderme
islemlerindeki liflerden daha temiz ve piiriizsiz bir ylizey sergilemektedir.
Konvansiyonel ve alternatif ¢evre dostu yontemlerle serisin giderilmis 6rneklerin, SEM
goriintiileri ve agirlik kaybi testleri arasinda benzerlik bulunmaktadir. % 8 enzim
konsantrasyonunda 30 dakikalik islemde ve 110 °C sicakliginda 20 dakikalik islemde
yapilan serisin giderme islemlerindeki agirlik kayiplar1 biiylikten kiicige dogru
siralanirsa; bu sira yiiksek sicaklik (% 22.7), konvansiyonel (% 20,6) ve enzimatik
serisin giderme (% 19.4) seklinde olmaktadir. Bu sonuclar SEM goriintiileriyle

paralellik gostermektedir.

4.5. Fourier Déniisiimlii Kizilotesi Spektrometresi (FT-IR) Olgiimii

Ipek liflerine uygulanan konvansiyonel yéntem (Marsilya sabunu) ve alternatif cevre
dostu yontemlerde en iyi sonuglarin alindigi serisin giderme islemlerinin fourier
doniistimlii kizilotesi spektrometresi (FT-IR) 6l¢timleri 3.2.2°de belirtilen test metoduna

gore yapilmstir.

Transmittance (%)

P T T

% 8 Enzim

] 30 Dakika
1510 110°C

N-H bending so 20 Dakika

Konvansiyonel

3150 2650 2150 1650 1150

Dalga Boyu (cm™1)

Sekil 4.47. Ham ipek lifleri, konvansiyonel yontem , yiiksek sicaklik yontemi ve
enzimatik yontem ile serisini giderilen ipek liflerinin FT-IR 6l¢tim sonuglari
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Konvansiyonel ve alternatif yontemlerle serisin sokme islemleri yapilan ipek liflerinin
yapisindaki degisiklikler FTIR-ATR ile belirlenmistir ve bu degisiklikler Sekil 4.47.'de
sunulmustur. Sekil 4.47'de gosterilen transmitans spektrumlari incelendiginde, 3600 ile
3100 cm™ dalga boyu araliginda bulunan yaklasik 3275 cm™ dalga boyunda ki tepe
noktasi, ipekteki O-H gerilme bandinda olusturulan N-H gerilme bandini temsil eder.
Yaklasik 1610 cm™ dalga boyundaki pik muhtemelen amid I gerilmesini (C=0) temsil
ederken, 1510 cm™ olusan pik ikincil amid gerilmesini (N-H) ve 1225 cm™ dalga

boyundaki pikler {igiinciil amid gerilmesini (C-N) gostermektedir.

Sekil 4.47°e gore, konvansiyonel ve alternatif yonteme gore serisini giderilmis ipek
liflerinin IR spektrumlarinda 6nemli bir farklilik gozlenmemistir. Amid bantlarinin
yogunluguna bagli olarak, en yogun bantlar yiiksek sicaklik yontemine gore serisin
giderme islemine aittir, bu nedenle bu yontemde en fazla serisin giderilmistir.
Olgiimlerde azaltilmis toplam yansima (ATR) teknigi kullanildig1 igin serisin giderme
miktar1 arttik¢a Ol¢climde yer alan fibroin miktar1 artmistir. Konvansiyonel yontem ve
yiiksek sicaklik yontemiyle yapilan islemlerde sonuglar birbirine yakin ¢ikmistir. Ancak
enzimatik serisin gidermenin sinyalleri her iki yonteme gore biraz daha az oldugu
goriilmiistiir. Bu sonuglar agirlik kaybi1 test yontemindeki degerlere paralellik
gostermistir. Yiiksek sicaklikta serisin giderme prosesi en fazla agirlik kaybi ve en
yiikksek bant yogunluguna sahipken, enzimatik serisin giderme prosesi ise serisin
giderme prosesleri arasinda en az agirhk kaybina ve en diisiik bant yogunluguna

sahiptir.

4.6. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Ol¢iimleri

Ipek liflerine uygulanan konvansiyonel yontem (Marsilya sabunu) ve alternatif cevre
dostu yontemlerde en iyi sonuglarin alindigi serisin giderme islemlerinin diferansiyel

taramal1 kalorimetre (DSC) 6l¢timleri 3.2.2°de belirtilen test metoduna gore yapilmistir.
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Sekil 4.48. Ham ipek lifleri (a), konvansiyonel yontem (b), yiiksek sicaklik yontemi (c)
ve enzimatik yontem (d) ile serisini giderilen ipek liflerinin tarayici elektron
mikroskobu goriintiileri

Sekil 4.48’de ham ipek lifi ve serisini sokiilmiis ipek liflerinin standart DSC egrileri
gosterilmektedir. Sekil 4.48’de gosterilen tim egrilerde iki belirgin endotermik pik
oldugu gorilmektedir. Piklerden biri diisiik sicakliklarda olusmustur. Bu pik su kaybini
ifade eder. Yiiksek sicakliklarda olusan diger pik protein karbonizasyonunun
degradasyonu ile iliskilidir. Ham ipek numunesinde (a) 320 °C’da bir endotermik pik
gbzlemlenmistir ve bu pikin nedeninin malzemenin fB-yapisinin termal bozunmasindan
kaynaklandigr yorumu yapilmistir. Konvansiyonel ve alternatif yontemlerle serisini
giderilen ipek liflerinin egrileri (b, ¢, d) incelendiginde, 320 °C’da olusan endotermik
piklerin, ham ipek liflinde olusan pik ile ¢ok yakin degerler oldugu goriilmektedir.

Bunun nedeni, serisin giderme islemlerinin liflerde 6nemli yapisal degisikliklere sebep
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olmamasi olarak agiklanabilir. Ham ipek lifinin egrisinde 225-275 °C araliginda iki ¢ok
hafif pik goriilmektedir Bu pikler egri iizerinde ¢gember i¢ine alinarak gosterilmistir. Bu
piklerin varligi, serisinin amorf kismmin degradasyona ugramadan once izotermal

olmayan kristalizasyonu ile agiklanabilir.

4.7. Renk Verimi Olciimleri

Konvansiyonel yontem (Marsilya sabunu) ve alternatif ¢cevre dostu yontemlerde en iyi
sonuglarin alindig serisin giderme islemlerinin ardindan ipek lifleri asit boyarmadde ve
reaktif boyarmadde ile boyandiktan sonra renk verimi Ol¢limleri 3.2.2°de belirtilen
yonteme gore yapilmigtir. Calismalarda Lanaset Red 2B asit boyarmadde ve Novacron
Brilliant Red FN 3-GL reaktif boyarmadde kullanilmistir. Bu boyarmaddelerin
maksimum absorbans degerleri sirasiyla 510 ve 520 nanometrelik dalga boylarinda
olusmustur. % 1, % 2 , % 5 boyarmadde konsantrasyonu kullanilarak sirasiyla agik,

orta, koyu tonlarda boyama iglemleri yapilmistir.

4.7.1. % 1 Asit ve Reaktif Boyarmadde Kullanilarak ipek Liflerinin Boyanmasi

Cizelge 4.8. % 1 asit ve reaktif boyarmadde ile boyanmis numunelerin renk degerleri

Serisin Gid.emle L+ a* b* K/S AE*
Prosesi
% 1 Asit Boyarmadde
%8 Enzim 30 Dakika 59.0353 45,2966 11,001 3,32 1178
Konvansiyonel 592147 46,3179 11,5604 342 : 2 069
110 °C 20 Dakika 60,0394 44 4408 11,2812 3,07 ’
% 1 Reaktif Boyarmadde
%8 Enzim 30 Dakika 55,6886 53,5584 18,1052 6,17 0.95
Konvansiyonel 553084 53,9377 18,8885 647 T 1591
110 °C 20 Dakika 53,8275 53,5961 18,9358 7.3

Cizelge 4.8°de %1 asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan ipek liflerinin; CIE L*a*b*
renk uzayi, renk kuvveti (K/S), numuneler arasi renk farklar1 (AE*) degerleri
gosterilmistir. % 1 asit boyarmaddelerle boyanan numuneler incelendiginde; enzimatik
ve yiiksek sicaklik yontemiyle elde edilen degerlerin, konvansiyonel yontemde elde
edilen degerlere yakin oldugu goriilmiistiir. Ayn1 durum % 1 reaktif boyarmaddeler
icinde gegerlidir. % 1 asit ve reaktif boyarmaddeleri birbirleriyle kiyasladigimizda;
reaktif boyarmaddelerin renk kuvvetlerinin (K/S) asit boyarmaddelerden daha yiiksek

oldugu saptanmustir.
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Sekil 4.49. % 1 asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan numunelerin AE*, % R, K/S
degerleri

Sekil 4.49°da % 1 asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan ipek liflerinin boyama
verimlilikleri li¢ parametrede incelenmistir. Parametreler tek tek incelendiginde;

Konvansiyonel yontem, enzimatik yontem ve yiiksek sicaklik yontemleriyle serisini
giderilen ipek numunelerinin kendi aralarinda olusan renk farklar1 (AE*), hem asit hem
reaktif boyarmaddelere gore ayri ayr1 degerlendirildiginde sonuclarin 2 nin altinda
oldugu goriilmektedir. % reflektans (% R) ve renk kuvveti (K/S) sonuglar1 da, renk
farklarinda elde edilen sonuglara paralellik gostermektedir. Grafik detaylica
incelendiginde asit boyarmaddelerde, konvansiyonel yontem sonuglarina gére en yakin
sonuglarin enzimatik yontemde elde edildigi goriilmiistiir. Reaktif boyarmaddelerdede,
konvansiyonel yontem sonuglarina gore en yakin sonuglarin enzimatik yontemde elde
edildigi goriilmiistiir. % 1’lik asit ve reaktif boyarmalari birbirleriyle kiyasladigimizda;
reaktif boyarmaddelerin renk kuvveti (K/S) asit boyarmaddelerden daha yiiksektir. Bu
durum % 1 boyarmadde konstrasyonu kullanildiginda, reaktif boyarmaddelerle asit

boyarmaddelere gére daha koyu tonda bir numune elde edildigi anlamina gelmektedir.
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4.7.2. % 2 Asit ve Reaktif Boyarmadde Kullanilarak ipek Liflerinin Boyanmasi

Cizelge 4.9. % 2 asit ve reaktif boyarmadde ile boyanmis numunelerin renk degerleri

Serisin Gidn.arme I+ a* b* K/S AE*
Prosesi
% 2 Asit Bovarmadde
%8 Enzim 30 Dakika 48,9869 53,4945 18,0607 10,1 1417
Konvansivonel 50,2056 52.8667 17.7006 8.79 ) 0251
110 °C 20 Dakika 50,041 52.683 17,6997 9.06 ’
% 2 Reaktif Boyarmadde
%8 Enzim 30 Dakika 49 4884 57.2206 24,7622 12,71 0.795
Konvansiyvonel 499506 57.8597 24 6611 12,9 : 2158
110 °C 20 Dakika 50,1949 56,3302 23,1585 11,42 ’

Cizelge 4.9°da % 2’lik asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan ipek liflerinin; CIE

L*a*b* renk uzayi, renk derinligi (K/S), numuneler arasi renk farklar1 (AE*) degerleri

gosterilmistir.
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Sekil 4.50. % 2 asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan numunelerin AE*, % R, K/S
degerleri

Sekil 4.50°de % 2 asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan ipek liflerinin boyama
verimlilikleri {i¢ parametrede incelenmistir. Parametreler tek tek incelendiginde;
konvansiyonel yontem, enzimatik yontem ve yiiksek sicaklik yontemleriyle serisini
giderilen ipek numunelerinin kendi aralarinda olusan renk farklari (AE*), hem asit hem
reaktif boyarmaddelere goére ayr1 ayri degerlendirildiginde sonuglarin birbirine ¢ok
yakin ¢iktig1 goriilmektedir. % reflektans (% R) ve renk kuvvetleri (K/S) sonuglarida,
renk farklarinda elde edilen sonuglara paralellik gostermektedir. Grafik detaylica
incelendiginde asit boyarmaddelerde, konvansiyonel yontem sonuglarina gore en yakin
sonuglarin  yiiksek edildigi Reaktif

sicaklik  yonteminde elde gorilmiistiir.
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boyarmaddelerde, konvansiyonel yontem sonuglarina goére en yakin sonuglarin
enzimatik yontemde elde edildigi goriilmiistiir. % 2 asit ve reaktif boyarmaddeleri
birbirleriyle kiyasladigimizda; beklendigi gibi reaktif boyarmaddelerin renk kuvvetleri
(K/S) asit boyarmaddelerden daha yiiksektir. Bu durum % 2 boyarmadde
konsantrasyonu kullanildiginda, reaktif boyarmaddelerle asit boyarmaddelere gore daha

koyu tonda bir numune elde edildigi anlamina gelmektedir.

4.7.3. % 5 Asit ve Reaktif Boyarmadde Kullamilarak Ipek Liflerinin Boyanmasi

Cizelge 4.10. % 5 asit ve reaaktif boyarmadde ile boyanmis numunelerin renk degerleri

Serisin Gidf:tmle L+ o+ b* K/S AE*
Prosesi
% 5 Asit Boyarmadde
%8 Enzim 30 Dakika 40,0423 55,041 26,769 23 64 160
Konvansiyvonel 41,4272 558078 26,1775 23.52 : 1965
110 °C 20 Dakika 40,7034 54 4881 24 9148 234 ’
% 3 Reaktif Boyarmadde
%8 Enzim 30 Dakika 441435 58,8513 31,0768 2293 1863
Konvansiyonel 446273 59,9308 32,5157 227 ) 1551
110 °C 20 Dakika 43,5931 59.0056 31,8229 25,05 )

Cizelge 4.10’da % 5 asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan ipek liflerinin; CIE

L*a*b* renk uzayi, renk derinligi (K/S), numuneler arasi renk farklar1 (AE*) degerleri

gosterilmistir.
30,000
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5,000 2,04 1965 [2,05 160 1203 21 1551 192 1,863 2,09
AN MY ally -4
0,000 + . : : .
%5 Asit Bm. %3 Asit Bm. %3 Asit Bm. %5 Reaktif Bm. %3 Reaktif Bm. %S5 Reaktif Bm.
Marsilya 110 °C 20 Dk %8 Enzim 30 Dk Marsilya 110 °C 20 Dk %8 Enzim 30 Dk

Sekil 4.51. % 5 asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan numunelerin AE*, % R, K/S
degerleri

Sekil 4.51°de % 5 asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanan ipek liflerinin boyama

verimlilikleri li¢ parametrede incelenmistir. Parametreler tek tek incelendiginde;
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Konvansiyonel yontem, enzimatik yontem ve yiiksek sicaklik yontemleriyle serisini
giderilen ipek numunelerinin kendi aralarinda olusan renk farklari (AE*), hem asit hem
reaktif boyarmaddelere gore ayri ayr1 degerlendirildiginde sonuglarin birbirine ¢ok
yakin ¢iktig1 goriilmektedir. % reflektans (% R) ve renk kuvvetleri (K/S) sonuglarida,
renk farklarinda elde edilen sonuglara paralellik gostermektedir. Grafik detaylica
incelendiginde asit boyarmaddelerde, konvansiyonel yontem sonuglarina gore en yakin
sonuglarin enzimatik yontemde elde edildigi goriilmustiir. Reaktif boyarmaddelerde,
konvansiyonel yontem sonuglarina goére en yakin sonuglarin yiiksek sicaklik
yonteminde elde edildigi goriilmiistiir. % 5 asit ve reaktif boyarmaddeleri birbirleriyle
kiyasladigimizda; beklendigi gibi reaktif boyarmaddelerin renk kuvvetleri (K/S) asit
boyarmaddelerden daha yiiksektir. Bu durum % 5 boyarmadde konsantrasyonu
kullanildiginda, reaktif boyarmaddelerle asit boyarmaddelere gére daha koyu tonda bir

numune elde edildigi anlamina gelmektedir.

4.8. Yikamaya Kars1 Renk Hashg Tayini

Konvansiyonel yontem (Marsilya sabunu) ve alternatif ¢evre dostu yontemlerde en iyi
sonuglarin alindig1 serisin giderme islemlerinin ardindan ipek lifleri asit boyarmadde ve
reaktif boyarmadde ile boyandiktan sonra yikamaya karsi renk hashigi tayinleri 3.2.2°de

belirtilen test metoduna gore yapilmistir.

Cizelge 4.11. Asit boyarmadde ile boyanmis numunelerin yikama hasligi degerleri

Yikama Hashg Degerleri

Serisin Giderme Solma Yiin Akrilik Poliester Naylon Pamuk Asetat
Prosesi Degerleri
%3 Asit Boyarmadde
Konvansiyvonel 34 34 34 4 1 4 34
% 8 Enzim 30 Dakika 4 3-4 4-3 4 2 3-4 4-3
110 °C 20 Dakika 4 4-5 4-3 4-5 1-2 34 4-3
%2 Asit Boyarmadde
Konvansivonel 4 4-5 4 4-5 2 4-5 4-5
% 8 Enzim 30 Dakika 4 4 4-3 4-3 3 4 5
110 °C 20 Dakika 4 4-3 4-3 4-3 2 4-3 5
%1 Asit Boyarmadde
Konvansivonel 4-5 4 4 4-5 2 4-5 5
% 8 Enzim 30 Dakika 4 4 4-3 4-3 2-3 4-3 5
110 °C 20 Dakika 4-5 5 4-5 4-5 3 4-5 4-5
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Cizelge 4.12. Reaktif boyarmadde ile boyanmis numunelerin yikama hasligi degerleri

Yikama Hashg Degerleri
Serisin Giderme Solma Yiin Alerilile Poliester Naylon Pamul: Asetat
Prosesi Deserleri | |
%5 Reaktif Boyvarmadde
Konvansivonel 4 4 4 34 4 3 4
%8 Enzim 30 Dakika 4 4 4-5 4-5 4-5 4 4-5
110 °C 20 Dakika 4-5 4 4-5 4 4 4 4
%2 Reaktif Bovarmadde
Konvansivonel 4-5 4-5 4-5 4 4 4-5 3
%8 Enzim 30 Dakika 4-5 4-5 4-5 4 4-5 4 4-5
110 °C 20 Dakika 4-5 4-5 4-5 4-5 4-5 4.5 5
%1 Reakiif Boyarmadde
Konvansivonel 4-5 5 4-5 4-5 4-5 4-5 3
%8 Enzim 30 Dakika 4-5 4 4-5 4-5 4 5 4-5
110 °C 20 Dakika 4-5 4-5 4-5 4-5 4 K] 3

% 1, % 2 ve % 5 boya konsantrasyonlarinda asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanmis
ipek liflerinin haslik dereceleri c¢izelge 4.12 ve 4.13'de verilmistir. Ug farkh
konsantrasyonda asit boyarmadde ile boyanan numuneler kendi aralarinda
incelendiginde; konvansiyonel yontem, enzimatik yontem ve yiliksek sicaklik
yonteminde elde edilen yikama hashigi degerleri hemen hemen aynidir. Ayni durum
reaktif boyarmaddelerin yikama hashigi degerleri icinde gegerlidir. Tablolar detayl
olarak incelendiginde asit ve reaktif boyarmaddelerin yikama haslik skala degerleri
genelde 4 ile 4-5 olarak c¢ikmustir. Tek istisna, asit boyarmaddelerin multifiber
kumastaki naylon kumas haslik degerleri diisiik c¢ikmistir. Bu durum asit
boyarmaddelerin naylon liflerine olan afinitelerinden kaynaklanmaktadir. Reaktif
boyarmaddelerin haslik degerleri, asit boyarmaddelere gore yarim puan daha iyidir. Bu
durum reaktif boyarmaddelerin life baglanirken yaptigt kovalent baglardan
kaynaklanmaktadir. Beklendigi gibi, boyarmadde konsantrasyonu arttikca liflerin solma
degerlerinde yaklasik yarim puan diisiis goriilmektedir. Bu durum her iki boyarmadde

grubu i¢in de gegerlidir.
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5.SONUC

Bu tez calismasinda temel amag; ipek liflerinde alternatif ¢evre dostu yontemlerle
serisin giderme islemini yapmak, enzimatik ve yiiksek sicaklik islemlerinin
konvansiyonel islemler yerine kullanabilirligini arastirmak, enzimatik ve yliksek
sicaklikta serisin giderme islemlerinde ¢esitli parametreleri degistirerek  optimum
calisma kosullarin1 bulmak ve degisen parametrelerin agirlik kaybi, kopma mukavemeti,
ylizde uzama, beyazlik ve parlaklik degerlerine etkilerini incelemektir. Yapilan
degerlendirmeler sonucunda optimum islem tespit edilmis, bu kosullarda serisini
giderilen ipek liflerine SEM, FT-IR, DSC analizleri yapilmigtir. Son olarak alternatif
yontemlerle 6n islemi yapilan lifler asit ve reaktif boyarmaddelerle boyanarak boyama
verimlilikleri ve haslik degerleri konvansiyonel yontemde elde edilen boyama ve haslik

degerleriyle kiyaslanmistir.

Enzimatik serisin giderme isleminde, ticari ismi Savinase® 16L olan serin tipi proteaz
enzimi kullanilmistir. % 4, % 8, % 12 olmak iizere ¢ farkli konsantrasyonda yapilan

islemler pH 8,5’da 20, 30 ve 45 dakikalik stirelerde yapilmistir.

Yiiksek sicaklikta serisin giderme iglemleri, 100 °C, 110 °C ve 120 °C olmak iizere ii¢
farkli sicakliklarda kimyasal kullanmadan pH 7,1°de 10, 20 ve 30 dakikalik siirelerde
yapilmugtir.

Uygulanan alternatif yontemlerin basarisi, agirlik kaybi, ylizde uzama, kopma
mukavemeti, beyazlik ve parlaklik degerleriyle test edilmistir. Bu testlerin sonuglari
incelendiginde, % 8 enzim konsantrasyonunda 30 dakikalik islemlerde ve 110 °C

sicaklikta 20 dakikalik islemlerde en iyi sonuglar alinmustir.

Proteaz enzimleriyle yapilan serisin giderme islemlerinde konvansiyonel yontemle
ulagilan agirlik kaybi degerlerine % 8 konsantrasyonda 30 dakika ve iizerindeki
siirelerde ve % 12 enzim konsantrasyonundaki tiim siirelerde ulagilmistir. % 4 enzim
konsantrasyonunda yapilan ¢aligmalarda konvansiyonel yontemde ulasilan agirlik kaybi
degerleri elde edilememistir. % 4 konsantrasyon miktarmin yetersiz kaldigt
goriilmiistiir, bu sebepten lif lizerinde homojen serisin giderme islemi gerceklesmedigi
gozlenmistir. Yiiksek sicakliklarda yapilan serisin giderme islemlerinde, konvansiyonel

yontemle ulasilan degerlere 110 °C sicaklikta 10 dakika ve iizerindeki tiim siirelerde
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ulagilmistir. 120 °C’da yapilan ¢alismalarda agirlik kayiplarinin % 25 in iizerine ¢iktigi
gozlenmistir. Bu sicakliklarda serisinin yani1 sira fibroinin de hidrolize oldugu
diisiiniilmektedir. 100 °C’da yapilan caligmalarda konvansiyonel yontemde ulasilan
agirlik kaybi degerleri elde edilememistir. 100 °C sicakligin yetersiz kaldig ipek lifleri

tizerinden serisin tabakasinin yeterli miktarda giderilemedigi gézlenmistir.

Enzimatik serisin giderme yontemiyle yapilan ¢calismada en iyi mukavemet ve % uzama
degerlerine %8 konsantrasyonda 30 dakikada ulasilmistir. % 12 konsantrasyonda
yapilan ¢alismalarda tiim zamanlarda mukavemet kayiplar1 artmistir. Bunun sebebinin
yiikksek enzim konsantrasyonu ve islem siiresinden dolay1 serisinde bulunan peptid
baglarinin  hidrolize ugramasimmin yani sira fibroininde hidrolize ugramasindan
kaynaklandigr yorumu yapilabilir. Yiiksek sicakliklarda yapilan serisin giderme
islemlerinde, 100 °C 10 ve 20 dakikalik islemlerde ve 110 °C nin tiim siirelerinde
konvansiyonel yontemdeki mukavemet degerlerinden daha iyi sonuglar elde edilmistir.
120 °C de yapilan tim siirelerde mukavamet kayiplart konvansiyonel yontemin
tizerinde oldugu goriilmiistiir. Bu sicakliklarda serisinin yan sira fibroinin de hidrolize
oldugu diisiiniilmektedir. Fibroinin hidroliz olmas1 mukavemet kayiplarina yol agmustir.
Uzama degerleri referans olan konvansiyonel yontem (Marsilya sabunu) sonuglari ile
kiyaslanildiginda, en iyi ylizde uzama degerlerine 110 °C 20 dakikalik islemde
ulasiimistir. Genel olarak 110 °C ve 120 °C nin tiim siirelerinde yiizde uzama degerleri

yiiksektir.

Beklendigi tizere serisini giderilen ipek liflerinin beyazlik ve parlaklik degerleri ham
ipege gore daha yiliksek c¢ikmistir. Bu durum ham ipek liflerinin {izerinde bulunan
serisinin sarimtirak ve mat yapisindan kaynaklanmaktadir.Enzimatik serisin giderme
yontemiyle yapilan ¢alismada, tiim konsantrasyon ve siirelerde konvansiyonel yontemle
ulagilan beyazlik ve parlaklik degerlerine ulasilmistir. Yiiksek sicakliklarda yapilan
serisin giderme islemlerinde, 110 °C’da 20 dakikadan itibaren konvansiyonel yontemin
beyazlik ve parlaklik degerlerine ulasilmistir. Benzer sekilde 120 °C yapilan tiim

stirelerde de konvansiyonel yontemin beyazlik ve parlaklik degerine ulagilmistir.

Yapilan testlerin sonucglart dogrultusunda, enzimatik ve yiiksek sicaklikta serisin

giderme yontemlerinde elde edilen degerler optimize edildiginde % 8 enzim
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konsantrasyonunda 30 dakika siireyle ve 110 °C sicaklikta 20 dakika siireyle ¢alismanin

uygun oldugu kanaatine varilmistir.

Optimize edilen degerlere; tarayici elektron mikroskobu (SEM), fourier doniistimlii
kizilotesi spektrometresi (FT-IR) ve diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) analizleri

yapilarak sonuglar daha detayli incelenmistir.

Konvasiyonel ve alternatif ¢evre dostu yontemlerle serisin giderme islemlerinden sonra
Tarayict Elektron Mikroskobu (SEM), analizi yapilarak ipek liflerinin yiizey
morfolojisindeki degisiklikler arastirilmistir. Serisini giderilmis SEM goriintiilerinin
timiinde ipek liflerinin yiizeyinde serisin kalintilarimin varlhigr goriilmektedir. Bu
kalintilarin bilesenlerinin C, O, N oldugu goriilmektedir. Bu kalintilar biiyiik ihtimalle
serisin artigidir. Morfolojik analiz, alternatif ¢evre dostu yontemlerle serisin giderme
islemlerinin sadece serisini uzaklastirdigini gostermektedir. Bu goriintiiler ayni
zamanda, lifin fibroin kismma miidahale etmeden daha diizgiin yiizeylerin elde
edildigini, yani serisin giderme isleminde lif bozulmasinin meydana gelmedigini
gostermektedir. Yiiksek basing ve sicaklik yontemiyle serisini giderilmis ipek lifi
numunesi, sirasiyla konvansiyonel ve enzimatik serisin giderme islemlerindeki liflerden
daha temiz ve piirlizsiiz bir ylizey sergilemektedir. Konvansiyonel ve alternatif ¢evre
dostu yontemlerle serisin giderilmis orneklerin, SEM goriintiileri ve agirlik kaybi
testleri arasinda benzerlik bulunmaktadir. % 8 enzim konsantrasyonunda 30 dakikalik
islemde ve 110 °C sicakliginda 20 dakikalik iglemde yapilan serisin giderme
islemlerindeki agirlik kayiplari biiylikten kiiclige dogru siralanirsa; bu sira yiiksek
sicaklik (% 22.7), konvansiyonel (% 20,6) ve enzimatik serisin giderme (% 19.4)
seklinde olmaktadir. Bu sonug¢lar SEM goriintiileriyle paralellik gostermektedir.

Konvansiyonel yontem, enzimatik ve yiiksek sicaklik yonteminde optimize edilen
degerlere gore serisini giderilen ipek liflerine fourier doniisimli kizilotesi
spektrometresi (FT-IR) analizleri yapilmistir. Bu analizler dogrultusunda ipek liflerinin
IR spektrumlarinda 6nemli bir farklilik gézlenmemistir. Amid bantlarinin yogunluguna
bagl olarak, en yogun bantlar yiiksek sicaklik yontemine gore serisin giderme islemine
aittir, bu nedenle bu yontemde en fazla serisin giderilmistir. Konvansiyonel yontem ve
yiiksek sicaklik yontemiyle yapilan islemlerde sonuglar birbirine yakin ¢ikmistir. Ancak

enzimatik serisin gidermenin sinyalleri her iki yonteme gore biraz daha az oldugu
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goriilmiistiir. Bu sonuglar agirhik kaybi test yontemindeki degerlere paralellik

gostermistir.

Konvansiyonel ve alternatif yontemlerle serisini giderilen ipek liflerinin diferansiyel
taramali kalorimetre (DSC) egrileri incelendiginde, 320 °C’da olusan endotermik
piklerin, ham ipek liflinde olusan pik ile ¢ok yakin degerler oldugu goriilmektedir.
Bunun nedeni, serisin giderme iglemlerinin liflerde 6nemli yapisal degisikliklere sebep

olmamasi olarak agiklanabilir.

Konvansiyonel yontem (Marsilya sabunu) ve alternatif ¢evre dostu yontemlerde en 1yi
sonuglarin alindig serisin giderme islemlerinin ardindan ipek lifleri asit boyarmadde ve
reaktif boyarmadde kullanilarak % 1, % 2 , % 5 olmak lizere 3 farkli konsantrasyonda

boyanmistir. Sonuglar incelendiginde;

Konvansiyonel yontem, enzimatik yontem ve yiiksek sicaklik yontemleriyle serisini
giderilen ipek numunelerinin kendi aralarinda olusan renk farklari (AE*), hem asit hem
reaktif boyarmaddelere gore ayri ayri degerlendirildiginde sonuglarin birbirine ¢ok
yakin ¢iktigi goriilmektedir. % reflektans (% R) ve renk kuvveti (K/S) sonuglar1 da,
renk farklarinda (AE*) elde edilen sonuglara paralellik gostermektedir. Asit ve reaktif
boyarmaddeleri birbirleriyle kiyasladigimizda; reaktif boyarmaddelerin renk kuvveti
(K/S) asit boyarmaddelerden daha yiiksektir. Bu durum ii¢ farkli boya konsantrasyonu
icin de gecerlidir.

% 1, % 2 ve % 5’lik ii¢ farkli konsantrasyonda asit boyarmadde ile boyanan
numunelerin yikama hashigi degerleri kendi aralarinda incelendiginde; konvansiyonel
yontem, enzimatik yontem ve yiiksek sicaklik yonteminde elde edilen yikama hasligi
degerleri hemen hemen aynidir. Ayni durum reaktif boyarmaddelerin yikama hashigi
degerleri ig¢inde gecerlidir. Asit boyarmaddelerin multifiber kumastaki naylon kumas
haslik degerleri diisiik ¢ikmistir. Bu durum asit boyarmaddelerin naylon liflerine olan
afinetelerinden kaynaklanmaktadir. Reaktif boyarmaddelerin haslik degerleri, asit
boyarmaddelere gére yarim puan daha iyidir. Bu durum reaktif boyarmaddelerin life
baglanirken yaptigi kovalent baglardan kaynaklanmaktadir. Beklendigi gibi,
boyarmadde konsantrasyonu arttik¢a liflerin solma degerlerinde yaklasik yarim puan

diisiis goriilmektedir. Bu durum her iki boyarmadde durumu icin de gecerlidir.
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Yapilan proses calismalar1 ve test sonuglari dogrultusunda, konvansiyonel yontemden
daha cevre dostu olan enzimatik ve yiliksek sicaklik yontemlerinin serisin giderme
islemlerinde kullanilabilecegine ve bu proseslerin ipek liflerinin boyanmasinda herhangi
bir olumsuz etki yaratmadigi sonucuna varilmistir. Alternatif ¢evreci prosesler tilkemiz

ve tekstil endiistrisi i¢in umut teskil etmektedir.
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