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3. MATERYAL VE YÖNTEM


3.1. Kullanılan Kimyasallar


Bu çalışmada, çapraz bağlı kopolimerlerin üretiminde monomer olarak akrilamid (Merck, Schuchardt, Almanya), yardımcı monomer olarak mesakonik asit (Aldrich, Steinhelm, Almanya), çapraz bağlayıcı olarak etilen glikol dimetakrilat (Merck, Schuchardt, Almanya) ve 1,4-bütandiol dimetakrilat (Aldrich, Steinhelm, Almanya), başlatıcı olarak amonyum persülfat (Merck, Darmstadt, Almanya) ve hızlandırıcı olarak N,N,N’,N’-tetrametil etilendiamin (Merck, Schuchardt, Almanya) kullanılmıştır. Kullanılan bu kimyasalların formülleri ve kısa gösterimleri Çizelge 2’de verilmiştir.

Çizelge 2. Hidrojellerin üretiminde kullanılan maddelerin kimyasal formülleri ve kısaltmaları.
	Madde
	Formül
	Kısa gösterim

	Akrilamid (propen amid)
	H2C=CHCONH2
	AAm

	Mesakonik asit (metil fumarik asit)
	HO2CCH=C(CH3)CO2H
	MA

	Amonyum persülfat
	(NH4)2S2O8
	APS

	N,N,N’,N’-Tetrametiletilendiamin
	(CH3)2NCH2CH2N(CH3)2
	TEMED

	Etilen glikol dimetakrilat
	[H2C=C(CH3)CO2CH2]2
	EGDMA

	1,4-Bütandiol dimetakrilat
	[H2C=C(CH3)CO2CH2CH2]2
	BDMA



Su kirleticileri olarak nil mavisi (Basic blue 12, BB 12) (Merck, Darmstadt, Almanya) ve metil viyole (Basic violet 1, BV 1) (Sigma, St. Louis, USA) katyonik boyarmaddeler seçilmiştir. Bu boyarmaddelerin kimyasal formülleri, kısa gösterimleri ve bazı özellikleri Çizelge 3’te verilmiştir.

Çizelge 3. Boyarmaddelerin kimyasal formülleri ve kısaltmaları.
	İsim
	Kimyasal Formül
	(mak(nm)
	Renk İndeks No

	Nil Mavisi

(Basic Blue 12)

(BB 12)
	[image: image5.wmf]xV

m

C

q

b

e

=


	600
	51180

	Metil Viyole

(Basic Violet 1)

(BV 1)
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3.2. Çapraz Bağlı Kopolimerlerin Hazırlanması

Bu çalışmada kullanılan çapraz bağlı AAm/MA kopolimerleri serbest radikalik polimerleşme tepkimesi ile çözelti ortamında hazırlanmışlardır. Kopolimerlerin sentezlenmesinde çok fonksiyonlu çapraz bağlayıcılar olan EGDMA ve BDMA kimyasal çapraz bağlayıcılar kullanılmıştır. 1,0 g AAm monomerinin 1,0 mL sudaki çözeltisine 00, 20, 40, 60, 80 mg MA yardımcı monomeri eklenerek elde edilen monomer karışımına, sırasıyla %1’lik çapraz bağlayıcı (EGDMA ya da BDMA) çözeltisinden 0,25 mL, 5 g/100 mL’lik başlatıcı (APS) çözeltisinden 0,2 mL ve %1’lik hızlandırıcı (TEMED) çözeltisinden 0,25 mL eklenir. Hazırlanan çözelti yaklaşık 3 mm çapındaki plastik pipetlere doldurularak oda sıcaklığında jelleşmeye bırakılır. Oluşan hidrojeller plastik pipetlerden çıkarılarak 3-4 mm uzunluğunda kesilir ve önce açık havada sonrada vakumda kurutularak saklanır.


3.3. AAm/MA Kopolimerlerinin Karakterizasyonu

Hazırlanan AAm/MA hidrojellerini karakterize edebilmek için iki karakterizasyon yöntemi kullanılmıştır.


3.3.1. Spektroskopik analiz

Hidrojellerin spektroskopik karakterizasyonlarının yapılabilmesi için çapraz bağlı kopolimerlerin KBr kullanılarak hazırlanmış tabletlerinin NICOLET 520 FT-IR Fourier Transform Infrared Spektrofotometresi kullanılarak spektrumları alınmıştır.


3.3.2. Şişme karakterizasyonu

Hazırlanan çapraz bağlı kopolimerlere 25oC’da dinamik şişme testleri uygulanmıştır. Bu amaçla kuru haldeki bir AAm/MA kopolimeri 0,0001 g duyarlıkla tartım yapabilen SHIMADZU AX 200 elektronik terazi yardımıyla tartılarak MEMMERT WB 29 su banyosunda 25 ( 0,1 oC sabit sıcaklıkta, içerisinde damıtık su bulunan behere konularak şişmeye bırakılmıştır. Jelin suya bırakıldığı an t=0 olarak alınmış ve belirli zaman aralıklarında sudan çıkarılan hidrojel dış yüzeyindeki su kurulanarak aynı duyarlıkla tartılmıştır. Zamanla değişmeyen kütle değerleri elde edilene dek düzenli olarak tartıma devam edilmiş ve değişmeyen değerler elde edildiğinde şişmenin dengeye geldiği kabul edilerek deney sonuçlandırılmıştır.


3.3.3. Boyarmadde soğurumu

Kuru haldeki AAm/MA hidrojelleri boyarmadde çözeltilerinde bir süre bekletildiklerinde çözeltilere uygun renklenmeler göstermişlerdir. Yapılan bu ön denemelerle AAm/MA hidrojellerinin nil mavisi ve metil viyole boyarmaddelerini soğurabileceği görülmüş ve yüzeye soğurum çalışmalarında kullanılmıştır. Boyarmadde soğurumunu nicel olarak açıklayabilmek için 0,3x10-5 – 5,0x10-5 M arasında değişen derişimlerde boyarmadde çözeltileri ile 60 mg MA içeren çapraz bağlı kopolimerler dengeye gelene kadar 25oC’da etkileştirilmişlerdir. Ayrıca MA 

içeriğinin değişimiyle soğurumun nasıl değiştiğini araştırabilmek için 3,0x10-5 M sabit derişimde boyarmadde çözeltileri ile 00, 20, 40, 60 ve 80 mg MA içeren çapraz bağlı kopolimerlerin etkileşmeleri sağlanmıştır. Dengeye gelen hidrojeller dekantasyonla çözeltiden ayrılmış ve çözeltilerin absorbansları SHIMADZU UV-1601 model UV-VIS spektrofotometre kullanılarak uygun dalga boyunda ölçülmüştür. Daha önce hazırlanan, EK-1 ve EK-2’de sunulan çalışma eğrileri yardımıyla ölçülen absorbans değerlerinin derişim karşılıkları hesaplanmıştır. Çapraz bağlı kopolimerlerin hazırlanması ve adsorpsiyon çalışmaları aşağıda şematik olarak gösterilmiştir.
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Şekil 5. Çapraz bağlı kopolimerlerin hazırlanması ve adsorpsiyonda kullanılmaları.
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