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Tekstil Atiklarindan Seliiloz Eldesi, Metil Seltloz Sentezi, Karakterizasyonu ve Cimento
Pastasinda Kullanimi
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OZET: Bu calismada, Denizli’de havlu iireten tekstil fabrikalarinda atik olarak ortaya ¢ikan kirpintilardan, seliiloz
elde edilmistir. Bu kirpintilar NaOH ve H,0; ile temizlenerek agartilip 0 °C’de NaOH ile merserize edilmistir. Sonra
dimetil siilfat (DMS) ile mikrodalga 1s1n1 altinda Metil seliiloz (MC) sentezlenmistir. Metil seliilozun yapis1 *H-, kati-
3C-NMR ve FT-IR spektroskopisi ile aydilatilarak DS degeri 1,37 ve viskozitesi 400 cP bulunmustur. SEM
analiziyle yuzey morfolojisi, DTA-TG ve DSC analizleri ile termal davranigi incelenmistir. Ayrica MC’un ¢imento
pastasinin hidratasyon (prizlenme) siiresi iizerine etkisi arastirilmistir. Standart numunede 100’{incii dakikada
prizlenme baslarken, MC ilavesiyle bu siire 140’inc1 dakikaya kaymistir. Hidratasyon bitisi standart numunede

180’inci dakikada gergeklesirken 4/1000 (w/w) oraninda MC ilavesiyle 230 uncu dakikaya uzadig1 gorillmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Atk seliiloz, metil seltiloz, mikrodalga isini;, NMR, prizlenme siiresi

Synthesis and Characterization of Methylcellulose from Cellulose Obtained from Textile
Waste for Use as a Cement Additive

ABSTRACT: In this study, cellulose obtained from cotton waste in textile factories produced towel in Denizli,
Turkey. In this way, the resulting pulp, purified with NaOH and H,O, were bleached. The bleached cellulose was
mercerized with sodium hydroxide solutions at 0°C. Then, Methyl Cellulose (MC) was synthesized by dimethyl sulfate
(DMS) under the microwave irridation. The structure of synthesized MC was characterized by analytical and
spectroscopic methods (*H-, solid-*C-NMR, FT-IR). In addition, MC, found viscosity of 400 cP and DC value of
1.37, was investigated the surface morphology by SEM and the thermal behavior by DTA —TG and DSC analyses.
Besides, the effect of the time of hydration (the starting time of the setting) on the cement paste was investigated.
While the starting time of the setting in standard sample by the 100th minute, this time has shifted to 140th minute
with the addition of MC. It was observed that the addition of MC at 4/21000 (w / w) increased to 230 minutes when

the time of hydration was carried out at 180th minutes in the standard sample.

Keywords: Waste cellulose, methyl cellulose, microwave irradiation, NMR, time of setting

.. goriilmiistiir. Payen’in ¢aligmalart iizerine Fransiz
1.GIRIS akademisi 1839 yilinda "selilloz"u literatiirlerde
kullanmustir [3].
Dinya genelinde hacimsel olarak organik ) . .
bilesiklerin  6nemli bir smufi  karbonhidratlardir. Seltiloz, k'mya§a| formili _(C5H10052”_ olan
Karbonhidratlar ~ yillik  yenilenebilir  biyokiitlenin ~ dallanmamus  yapidaki ~ B-D-glikopiranoz  Uniteleri

yaklagik %75'ini temsil etmektedir. Bunlarin yaklagik
sadece % 4 gibi kiigiik bir kismi insanlar tarafindan
kullanilirken geri kalan kismu ¢iiriir ve dogal yollarla geri
doniismektedir.

1838 yilinda Fransiz kimyager Anselme Payen,
gesitli  bitki dokularmin asit ve amonyak ile
muamelesinden sonra su, alkol ve eter ile
ekstraksiyonunu gergeklestirmistir. Elde edilen dayanikli
kat1 lifleri “selilloz” olarak tarif etmistir [1,2]. Bu
maddenin molekdl formull, elementel analiz yontemiyle
CeH100s olarak belirlenmis ve nisasta ile izomer oldugu

tarafindan (1-4) glikozid bag: ile baglanan yapilardir.
Seliiloz ana bilesen olarak yillik yenilenebilir
kaynaklardan elde edilebilen ve dogada en bol bulunan
biyopolimerdir [4]. Yillik yenilenebilir kaynaklardan
1011-10*2 ton seliloz sentezlenmektedir. H-NMR
spektroskopisinde B-D glikopiranoz Unitesinde olan en
diisiik serbest molekiiliiniin enerji konfor-masyonun #Cy
oldugu goriiliir. Boylece hidroksil gruplar ekvatoral
halka diizleminde diizenlenmis ve hidrojen atomlar1
ekseni tizerinde dikey pozisyondadirlar [5]. Selulozun
her bir glikoz Unitesi icin tg¢ adet hidroksil grubu C-2, C-
3, C-6 numarali atomlarda bulunur, burada oksijen
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atomlar1 ile hidroksil gruplar arasinda glikozid bagi
olugturacak sekilde her ikisi de etkilesir [6,7]. Bir selliloz
molekilii  i¢indeki  glikoz  birimlerinin  sayis1
polimerizasyon derecesi (DP) olarak ifade edilmektedir.

Seliilozun kimyasal o6zelligi, seliilozun susuz
glikoz tnitesi (AGU) reaktivitesi, glikoz (nitesinde yer
alan OH gruplarmin varlig1 ile belirlenir. Bu hidroksil
gruplari, hem hiicre i¢i hem de molekiiller arasi hidrojen
bagimi olustururlar (Sekil 1). Selilloz yaygin organik
cozicllerde ve su icinde ¢6ziinmez [5-8].

Sekil 1. Seliilozda hidrojen baglari

Gii¢lii hidrojen baglar1 ve vander walls baglari
seliilozda kristalin ve amorf seklinde karisim halindedir
[9,10]. Amorf seliiloz ve kristalin selilloz oram veya
kristalinite derecesi, proses ve selilozun tiiriine gore
belirlenir [11]. Pamuk % 40-45 kristalinite derecesine
sahiptir ve 4-5 nm kristalin genisligindedir [12]. Kristalin
seliilozun yogunlugu her bir kristal i¢in 1.59 g/cm?3 'tiir.
Buna karsilik, saf dogal seliiloz elyafin yogunlugu sadece
1.55 g/ cm?® “tir [13].

Suda c¢Oziinmeyen seliloz tlrevleri, su ya da
organik coziiclilerde c¢ozinurler ve bu &zellikleri
sayesinde selliloz eter ve esterleri bircok uygulama
alaninda kullanilir [14-17]. Seltloz eterleri genellikle iki
asamada (Snz) elde edilir. Tlk olarak seliiloz NaOH ile
muamele edilerek merserizasyon yapilir. Alkali seliiloz
alkalin kosullar altinda eterlesme reaksiyonuna tabi
tutulmaktadir.  Genellikle NaOH alkali olarak
kullanilmaktadir. Ikinci asamada ise istenilen tiireve gore
ilgili  kimyasallarla etkilestirilirler.  Eterifikasyon,
heterojen ya da homojen sistemler icinde stirekli ya da
kesikli reaksiyon olarak gercekles-tirilebilir [18,19].

Seluloz  tirevleri, dOretim  sireclerine ve
fonksiyonel gruplarina gore smiflandirthir.  Seliiloz
tirevleri agirlikli olarak ¢imento, seramik, tarim, gida,
kozmetik, eczalik, diyet, tekstil, boya katki maddeleri,
ambalaj malzemeleri, ilag bilesenleri ve membran
malzemeleri gibi ince 6zel kimyasallarda katki maddesi
olarak kullanilirlar [14,18-23].

Metil seliloz (MS) ilk kez Suida tarafindan
sentezlenmistir [24,25]. Metil seliloz iyodometan,
klorometan ve dimetil stlfat kullanilarak Williamson
eterfikasyonu ile sentezlenmektedir [14,15,18-20,26,27].
Ikame derecesi (DS), bagli olarak kullanilan alanlar1 ve
amaglar1 degigsmektedir. Baglanilmak istenen substitute
grup ile reaksiyona girmig anhidroglikoz birimi
iizerindeki hidroksil gruplarmin ortalama sayist DS
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degerini vermektedir. Selliloz molekulinin her bir
anhidrogliikoz birimi {i¢ hidroksil grubuna sahip oldugu
icin DS’nin en yiiksek degeri ligtiir (DS=3). MS’ler suda
¢coziinir metil seluloz (1,3 — 2,0 arasinda degisen
substitisyon derecesine (DS) sahip), alkali ortamda
cozunebilen metil seliloz (0,25 — 1,0 arasinda degisen
DS degerli) ve % 2-8 sulu NaOH cozeltisi iginde
¢ozilinebilen daha diisiik substitiisyon derecesine sahip
olan metil seliiloz olmak iizere ayrilmaktadir [25].

Selulozun, konsantre NaOH c¢ozeltisi ile
merserizasyonunda seltlozun kristallik derecesinin
azalmasiyla metil halojeniir ile reaksiyona girmektedir.
Alkali seliloz ve metil halojenir reaksiyonu, her bir
susuz glikoz Unitesi birimindeki (¢ adet hidroksil grubu
zerinden oksonyum sodyum hidroksit kompleksleri ile
etkileserek  niikleofilik  bir  substitiisyon ile
gerceklesmektedir [28].

Metil seliilozun en biiyiik 6zelligi biinyesinde su
tutmasidir. Boylece bulunduklar1 ortamda suyu ¢ekerler
ve belirli bir siire suyu blnyesinde hapsederler. Metil
selillozlar har¢ yapiminda uygulanma siiresinin
ayarlanabilmesine imkan vermektedir. Harcin kivamini
gelistirerek taraklama islemini kolaylastirmaktadir.
Harcin  kayma direncini artirarak zemine yapigma
mukavemetini guclendirmektedir.

Priz, cimento ve alg1 gibi baglayict maddelerin su
ile karistirilip bir hamur haline geldikten bir sure sonra
yapisindaki suyu kaybederek (kimyasal birlesim,
buharlasma vb.) katilagsmasi olayidir. Betonun
beklenmedik bir bicimde, 6ngérilen siireden dnce prize
girmesine “ani priz” denir. Ani prizin geri doniisiimii
yoktur ve mukavemeti diisiik, kalitesiz beton olusmasina
neden olur. Bu nedenle beton kuruma esnasinda suyu
tutmasi ve hidratasyonunun diisiik olmasi istenmektedir.
Metil selillozun ¢imento pastasi karisiminda prizlenmeye
olan etkinin arastirilmasi igin “vicat deneyi” yapilmistir.

Bu calismada tekstil fabrika-larinda ortaya ¢ikan
havlu kirpintilar1 temizlenerek agartilip MC sentezlen-
migtir. Yapisi aydinlatilan MC’un ¢imento patasinda su
tutarak prizlenme siiresine etkisi arastirilmistir.

2. MATERYAL VE METOD
2.1. Materyal

2.1.1. Kullamilan Kimyasallar

Pamuklu  tekstil atiklart  (Denizli  havlu
fabrikalarindaki kirpintilar), sodyum hidroksit (NaOH),
hidrojen peroksit (H.0.), dimetil sulfat (( CH3)2SOa),
asetik asit (CH3COOH), portland ¢cimento CEM 11 42,5.

2.1.2. Kullanilan Cihazlar

Nukleer Magnetik Rezonans:  (*H-NMR)
Spektrofotometresi: Bruker Biospin300 MHz NMR
Spektrometresi ve Niikleer Magnetik Rezonans: (kati-
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13C-NMR) Spektrofotometresi: Bruker Superconducting
FT.NMR Spectrometer Avance TM 300 MHz WB,Orta
Dogu Teknik Universitesi, Ankara.

Mikrodalga Cihazi: Milestone’s Start Synth
ACT38 ve Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC):
Pekkin Elmer DSC 800, KSU, Kimya Boélimii
Laboratuvar;, Kahramanmaras. Infrared (FT-IR)
Spektrofotometresi: Perkin Elmer Spectrum 400,
Taramali  Elektron Mikroskobu (SEM): JEAL/
NEOSCOPE JCM-5000 SEM ve  Termal analiz
yontemleri (TG/DTA):SEIKOIlI TG-DTA KSU, Merkez
Laboratuvari, USKIM, Kahramanmaras. Viskozimetre:
Brookfield Digital Viskozimetresi Prime DV-I, KSU,
Cevre Boliimii Laboratuvari, Kahramanmaras.

2.2. Metod

Pamuklu tekstil atiklari Denizli’de havlu Ureten
fabrika kirpimntilart olarak temin edilmistir. Metil seliloz
agartma, merserizasyon ve dimetil siilfat ile reaksiyonu
olmak uzere 3 agamada sentezlenmistir (Sekil 2) [29].

Sekil 2. Atik havlu kirpintisi (A) ve agartilmig seliiloz
(B).

2.2.1. Metil Seltlozun Sentezi

Tekstil atig1 havlu kirpintilarindan elde edilen 1 g
agartilmig seliiloz, 26 mL su, ve 2.5 g NaOH ile 1 saat
oda sicakliginda karigtirilarak 0 °C’de 6 saat boyunca
merserize edilmistir. Donmus karisimda olusan jeller
parcalanarak oda sicakligina getirilmistir. Sonra bu
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karigim tizerine 20 mL su ve 2.5 g dimetil siilfat (DMS)
ilave edilerek 20 dakika boyunca 75 °C’de mikrodalga
1sinina karistirilarak maruz birakildi. Sicaklik 40 °C’ye
gelene kadar sogutularak reaksiyon sonlandirildi. Elde
edilen Urtin % 10’luk 50 mL asetik asit ile nétralize
edilerek 20 mL su ilave edilip karigtirtlmistir. Cozelti, 60
°C’ye kadar 1sitilmis ve ¢oken metil seliiloz sicak su ile
3 kez yikanarak stiztildii. Uriin, 80 °C vakumda kurutuldu
(Sekil 3) [30].

Elde edilen Griintn analitik ve spektroskopik (FT-
IR, 'H- ve ®C-NMR,) yontemlerle yapisi karakterize
edildi. Yuzey morfolojileri SEM goruntuleriyle, termal
bozunma DTA-TG ve DSC analizleriyle incelenerek
viskozitesi Brookfield viskozimetresi ile belirlendi.

M CH,OH CH,ONa
le) (o)
OH (o] + NaoH Merserjzasyon o oNa o}
o) -
L H " na "

r H,ONa CH,OR

ik o HyCO OCH; )

ona o R \S/ Eterifikasyon oRr o
o 0// \o —— )
L a " R "

N

R H' CH,

Sekil 3. Merserizasyon ve Metil seliilozun sentezinin
kimyasal reaksiyonu

2.2.2. Viskozite Olciimii

MC’nin viskozitesi ASTM D2364 standardina
gore Brookfield viskozi-metresi ile belirlenmistir. Bunun
i¢in 400 mL’lik bir beherde, 1 g MC 250 mL distile suda
¢ozillmigstiir. 25 °C’de ¢Ozeltinin viskozitesi (20 rpm,
spindle 2 ile) 400 cP olarak bulunmustur.

2.2.3. Cimento Pastasinda Prizlenme (Hidra-
tasyon) Sdresine Metil Seliilozun
Etkisinin Belirlenmesi

Vicat deneyi; vicat deneyi ¢imento pastasinin
donma siiresini belirlemek igin yapilan deneydir.
Standart deneyde baslangigta 500 g CEM Il 42,5’luk
portland ¢imento ve 135 g su hamur haline getirilmistir
(Sekil 4). Bu kivamda hazirlanan ¢imento hamuruna
vicat aleti ile 10 dakika aralikla serbest diigiiriilerek priz
baglama ve bitis siireleri hesaplanmistir. Sonraki adimda
diger numunelerin igerisine belirli oranlarda MC ilave
edilerek deney tekrar edilip prizlenme siresi
belirlenmistir.

Prizlenme baglangic ve bitis siireleri, ilave edilen
MC miktar1 (Tablo 1)’de verilmistir. Tablo 1’e gore; her
10 dakikada vicat diizeneginin ignesinin numuneye
saplanma  degerleri milimetf€ (mm) cinsinden
verilmistir.
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Sekil 4. Vicat diizenegi (A), ¢cimento pastasi (B), 1/1000
(w/w) metil seltiloz iceren pasta (C) gérinimi

ilk igne en derinde oldugundan skalada en kiigiik
deger sifir olarak okunur. Sonra her gegen sireyle
saplanma degerleri skalada giderek artmaktadir. Bu
Olclimler icin 1 adet standart ve 5 adet 1000 gramhk
¢cimento numunesi igerisine 0,5; 1; 2; 3; 4 gram metil
seliloz  ayrn ayr1 numunelere ilave edilerek
hazirlanmaistir.

3. BULGULAR VE TARTISMA

Bu ¢aligmada, % 100 pamuk icerikli havlu ureten
tekstil fabrikalarinin atik kirpintilarindan metil seliiloz
sentezlenmesi hedeflenmistir. Ayrica elde edilen metil
selillozun ingaat sektoriinde kullanilabilmesi igin
cimento pastasinin hidratasyon (prizlenme) siiresi
iizerine etkisi aragtirilmistir.

Atik tekstil kirpintilariin temizlenmesi amaciyla,
dogal pamuktaki tiim safsizliklar (yag, vaks, yaprak, toz
gibi) NaOH ve Hy0, ile muamele ederek
uzaklastirilmistir. Oksidasyon prosesi vasitasiyla renkli
maddelerin yok edilmesi amaglanmis, yani pamuk
agartil-mustir. Bunun i¢in hidrojen peroksit (H20,) bazik
ortamda, havlu fabrikalarindan temin edilen kirpintilara
direkt uygulanmistir. Bu asamada kullanilan baz, asil
agartma islemini yapacak olan hidrojen peroksitin aktive
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olmasi i¢in uygun pH araligin1 saglamakla gorevlidir.
Agartma ¢0Ozel-tisinin hazirlanmasi i¢in standart bir
¢ozelti konsantrasyonu vermek uygun degildir. Ciinkii
atik seliilozun igermis oldugu mevcut safsizliklarin
yapist ve miktar1 degiskendir.

Tablo 1. Metil selliloz eklenen ¢imento pastasinin
prizlenme slrelerine gore skala degerleri

Sire | Standart | 0,5/1000 | 1/1000 | 2/1000 | 3/1000 | 4/1000
(dk) | (mm) | (mm) | (mm) | (mm) | (mm) | (mm)
10 16 16 16 16 16 16
20 16 16 16 16 16 16
30 16 16 16 16 16 16
40 16 16 16 16 16 16
50 16 16 16 16 16 16
60 16 16 16 16 16 16
70 16 16 16 16 16 16
80 16 16 16 16 16 16
90 16 16 16 16 16 16
100 17 16 16 16 16 16
110 19 16 16 16 16 16
120 21 18,5 18 16 16 16
130 28 21 21 18 16 16
140 32 26 25 19 18,5 18
150 38 31 28 22 20 20
160 41 33 31 26 24 22
170 43,5 36 34 31 29 26
180 45 40 37 34 32 30
190 43,5 41 38 36 35
200 45 44 41 38 37
210 45 45 41 40
220 45 43
230 45

Agartilan selillozun merserizasyo-nundan sonra
mikro dalga 1sinlar1 altinda MC sentezlenerek FT-IR,
'H- ve C-NMR spektroskopisi ile yapisi aydin-
latilmigtir.  Ayrica  ylizey  morfolojileri  SEM
gorintileriyle, termal bozulmalar1 ise DTA-TG ve DSC
analizleri ile incelenmistir. Elde edilen MC’un
spektrumlarimin  deneysel sonuclar ve literaturler ile
uyum icerisinde oldugu gézlenmistir.

Selulozun, merserize seliilozun ve metil selilozun
FT-IR  spektrumu Sekil 5’de verilmistir. Bu
spektrumlardan da goriildiigii gibi seliiloza ait
karakteristik OH gruplarma ait 3335 cm™’deki titresim
bantlarinin merserize selillozun FT-IR spektrumunda
kayboldugu anlagilmak-tadir. Bu durum merserize
selilozun NaOH ile etkilestigine atfedilmektedir.
MC’nin FT-IR spektrumunda etkiles-meden kalan bu O-
H gruplarinin titresim bantlar1 su pikleri ile ortiiserek
3402 ila 3250 cm? arahiginda genis ve yayvan olarak
gorilmektedir. Bu OH gruplarinin varlig1 halkadaki bazi
hidroksil gruplarinin tamamen reaksiyona girme-
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diginden kaynaklanmaktadir. Karakte-ristik metoksi (-
OCHa) gruplarindaki ve seliiloz Unitesindeki C-H
gerilme bantlar1 ise 3000-2850 cm? araliginda goriil-
miistiir. Glikoz halkasindaki C-O gerilmeleri 896 cmila
1163 cm? arasinda goriilmektedir. 1574 ¢cm™? civarinda
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gozlenen band, dogal olarak emilen suyun titregimine
tekabil etmektedir [31].
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Sekil 5. Seliilloz, merserize seliiloz ve metil selilozun FT-IR spektrumu

MC’in  kati-3C-NMR  spektrumu (Sekil 6)
incelendiginde seliiloz iskeletindeki karbon atomlarina
ait sinyallerin 99.33 ppm (C1,Cys), 77.79 ppm (Cz,Css),
69.44 ppm (C4,Css), 69 ppm (Cs), 67.52 ppm (Css), 56.19
ppm’de (-OCHs) oldugu gozlenmistir (Sekil 6). Ayrica

3 OCH
3

notralizasyon sirasinda ortamda kalan asetik asite ait
C=0 piki 175.59 ppm’de, —CHs; grubu piki ise 21.72
ppm’de ®C-NMR spektrumda agik¢a goriilmektedir.
MC’in kat1-23C-NMR spektrumunun literatrler ile uyum
igerisinde oldugu goriilmektedir [32].

C4,4s,C5,Cés

f1 (ppm)

Sekil 6. Metil seliilozun kat1-3C NMR spektrumu

Sentezlenen metil seliilozun DS degeri kati-1*C-
NMR spektrumuna gore hesaplanmustir. Serbest hidroksi
gruplart ile C-6 karbonunun siddetli rezonans pikleri O-
metil karbonlarinin C-2, C-3 ve C-6 pozisyonlart ile
cakigsmaktadir. Bireysel hidroksi gruplarinin DS

degerleri C1,C1s, Ca4, Cas Ve Cgs karbonlarinin piklerinin

siddeti ile belirlenebilir, ¢linkii birbirinden ayr1
karbonlarm toplami birbirine esit olmaldir ve
metillenme kolayhigt C-6 =~ C-2 > C-3 olarak

gozlenmistir [33].
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DS =Cy, 15+ Cs, 45+ Cos
=054+0.39+0.44
=1,37

C1,C4,Cs  selliloz iskeleti tzerindeki substitute
olmayan hidroksil gruplar1

C15,Cus,Ces selliloz iskeleti Gzerin-deki substitute
olan hidroksil gruplari

MC’nin  'H-NMR spektrumu DO ¢dziicii
ortammda alinmistir. MC’nin *H-NMR spektrumunda

120
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goriildiigii gibi metoksi grubu (-OCHs) proton sinyalleri
3.61 ppm’de, selulloz iskeletine ait halka protonlarla 3.85
— 3.36 ppm araliginda bir biriyle st iiste gelerek pikin
siddetini arttirmaktadir (Sekil 7). MC’nin !H-NMR
spektrumu literatiirler ile uyum igerisinde oldugu
gozlenmigtir [32]. Asetik asite ait —CHs gruplarinin
protonlarina ait sinyaller 1.77 ppm’de agik¢a

gorilmektedir.®®C-NMR  spektrumunda asetik asitin
karbon atomlarina ait pikler go6zlenirken,*H-NMR
spektrumunda ise metil grubunun protonlarina ait pik
gorilmektedir.

3 OCH,

r T T T T T T
4.0 3.9 3.8 3.7 3.6 3.5 3.4
1 (ppm)

i |

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
5.4 5.2 5.0 4.8 4.6 4.4 4.2 4.0 3.8 3.6 3.4 3.2 3.0 2.8 2.6 2.4 2.2 2.0 18 1.6 1.4 1.2 1.0 0.8 0.6 0.4 0.2
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Sekil 7. Metil seltilozun *H NMR spektrumu

Metil seliilozun termal stabilitesini incelemek icin
Diferansiyel = Taramali  Kalorimetre (DSC) ile
termogravimetrik analiz ¢aligmalar1 yapilmustir.

Metil selliloza ait DSC c¢aligmalar1 20-500 °C
sicaklik araliginda dakikada 20 °C’lik artislar ile
yapilmistir. Metil seliilozun yumusama sicakligr 46.9
°C’dir. 126.49 °C’deki endotermik pik bilesigin erime
noktasini gostermektedir. 242.16 °C’de gdzlenen yayvan
endotermik  pik  ise  polimerin  bozunmasini
gostermektedir (Sekil 8).

Metil seliiloz’un entalpi degerleri;

1-) 50 — 100 °C araliginda = AH ( 12,1125 j/g)
2-) 100 - 150 °C = AH ( 39,8466 j/g)
3-) 200 — 400 °C = AH ( 36,7069 j/g)

Sekil 8. Metil seliilozun DSC egrisi

Metil seliilozun termal davranisi 30 ile 500 °C
sicaklik araliginda TG-DTA analizi ile incelenmistir.
MC’nin % 9,5’lik ilk kiitle kaybi1 suyun fiziksel
desorpsiyonundan kaynaklanmaktadir (molekiiller arasi
ve molekdl i¢i dehidrasyon). 160 °C’de baslayip 220
°C’ye kadar devam eden % 8,1°lik kiitle kaybinda -OCHs;
gruplarinin  ayrildig1 goriilmektedir. Son olarak 220
°C’den 370 °C’ye kadar gergeklesen % 39,1°lik kitle
kayb1 ise MC’nin bozunma sicakligi olarak goézlenmistir
(Sekil 9).
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Sekil 9. Metil selilozun DTA-TG termal analizi

Asagida agartilmug, merserize selllozun ve
MC’nin yizey morfolojile-rinin SEM  gorintileri
goriilmektedir  (Sekil 10). Agartilmis linterin SEM
goriintiillerinde de gorildiigii gibi lifler bozulmadan
kalmigtir. Merserize selillozun yiizeyindeki degisimler
ayirt edilmektedir. Dimetil siilfat ile reaksiyona giren
linterin yapisinda bozulmalar meydana gelmistir.

Sekil 10. Havlu kirpintisi (A) ve MC’un (B) 1.00KX
SEM goruntisi
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Prizlenme
Seltlozun

3.1. Cimento Pastasinda
(Hidratasyon) Siresine Metil
Etkisinin Belirlenmesi

Priz, cimento ve alg1 gibi baglayict maddelerin su
ile karistirilip bir hamur haline geldikten bir siire sonra
yapisindaki suyu kaybederek (kimyasal birlesim,
buharlasma vb.) katilasmasi olayidir. Priz siiresi ortam
kosullarina bagli olarak degisiklik gosterir. Normal
kosullar altinda priz iglemi 1-10 saat arasinda
tamamlanir. Asirt olmamak kosulu ile artan sicaklik
altinda katilasma hizlanir. Betonun beklenmedik bir
bicimde, dngodrilen siireden dnce prize girmesine ani priz
denir. Ani priz sirasinda yiiksek derecede hidratasyon
1s1s1 olusur. Ani prizin geri doniisimii yoktur ve
mukavemeti diisiik, kalitesiz beton olusmasina neden
olur. Bu nedenle beton kuruma esnasinda suyu tutmasi ve
hidratasyonun diigiik olmasi istenmek-tedir.  Metil
selillozun ¢imento pastasi karisiminda prizlenmeye olan
etkisinin aragtirilmas igin vicat deneyi yapilmustir.

Vicat deneyi sonuglarindan da anlagildigi lizere
¢imento pastasina ilave edilen MC oranina parelel olarak
priz baslama siiresi ve priz bitig siiresini standart
numuneye nazaran her iki noktayida uzattig
goriilmiistiir. Standart numune 1007incii dakikada
prizlenmeye baglarken, MC ilavesiyle bu siire 140’inc1
dakikaya kaymistir. Hidratasyon bitisi standart
numunede 180’inci dakikada gerceklesirken 4/1000
oraninda MC ilavesiyle 230’uncu dakikaya uzadigi
goriilmiistiir (Sekil 11). Bunun sonucu olarak, MC’nin
cimentoya ilavesi uygulama alanlarinda kullanim
kolaylig1 saglamaktadir.

4. SONUCLAR

Diinyada seltloz ve tdrevlerinin eldesi icin orman
agaclar1 her gecen gilin kesilerek azalmaktadir. Bu
durumun Oniine gecmek icin yillik yenilenebilir
bitkilerden ve pamuklu atiklardan seliiloz eldesi cazip
hale gelmektedir. Bu baglamda, havlu fabrikalarindan
atik olarak ¢ikan kirpintilardan seliiloz eterlerinden biri
olan metil seliiloz mikrodalga 15101 altinda kisa zamanda
sentezlenmistir. Elde edilen metil seliilozun yapist
analitik ve spektroskopik yontemler ile aydinlatilmgtir.
Ayrica SEM goriintiileriyle ylizey morfolojileri, termal
analizlerle ise kararliliklari incelenmistir.  MC’un DS
degeri ®C-NMR spektrumundan 1,37 hesaplanarak
viskozitesi 400 cP olarak Ol¢iilmiistiir.
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Sekil 11. Cimento pastasi ile metil seliiloz karigiminin prizlenme siiresi (1000 g ¢imento icerisindeki 0.5, 1, 2,
3, 4 g MC miktarlar)

Bu c¢aligma kapsaminda MC’un ¢imento
pastasinda prizlenme siiresi (hidratasyon) iizerine
etkisi aragtirilmigtir. Cimento pastasinda kullanilan
metil selilloz oranin arttirilmasi ile ¢imentonun
prizlenmeye baslama siiresinin ve prizlenme bitis
siresinin  uzadig1  gozlenmistir. Boylece sicak
havalarda beton dokilirken, karistirllma  ve
yerlestirme islemleri arasindaki siirenin uzun oldugu
durumlarda, pes pese iki dokiim arasinda soguk derz
olugsmasin1  Onleyecegi ve dosemelerde kalip
deformasyonlarindan meydana
gelebilecek beton ¢atlaklarini bertaraf  edecegi
anlagilmistir.  Ayrica baraj insaati gibi biiyiik
miktardaki beton dokiimlerinde ortamda betonun i¢
isisinin fazla artisi, asirt hidratasyona (su kaybina)
neden olacagindan MC ilavesi ile hidratasyonun
azalacagl ve daha kaliteli beton elde edilecegi
gorilmiistiir.
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