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SOL-JEL YONTEMI iLE CEVREYE DUYARLI, YIKAMA DAYANIMI
YUKSEK, GUC TUTUSUR HIBRIiD TEKSTIL KAPLAMA
MALZEMELERININ GELISTIRILMESI

(074

Bu tez calismasi ile sol-jel yontemi kullanilarak ¢evre dostu gii¢ tutusur maddelerin
pamuklu kumaslara aktarilmasi ve kazandirilan gii¢ tutusurluk 6zelliginin yikamaya

kars1 dayanikli olmas1 amaglanmistir.

Calisma kapsaminda fosfor-azot esashi gii¢ tutusur maddeler (amonyum fosfat,
diamonyum fosfat, guanidine fosfat), azot igeren bilesik (iire), silisyum igeren sol-jel
baslaticilar1 (tetraetoksisilan veya (3-aminopropil)trietoksisilan) ve ¢apraz baglayici
((3-glisidiloksipropil)trimetoksisilan) kullanilarak nanosol ¢6zeltileri ve nanosol
¢ozeltilerine vinil asetat veya metil metakrilat eklenerek hibrid ¢ozeltileri
hazirlanmigtir. Hazirlanan nanosol ve hibrid ¢ozeltileri pamuklu kumaglara daldirma
ile kaplama (dip-coating) yontemiyle aktarilmistir. Elde edilen kaplamalarin Fourier
dontisimli kizilotesi spektrofotometresi - azaltilmis toplam reflektans (FTIR-ATR),
X-1s1m1 fotoelektron spektroskopisi (XPS), taramali elektron mikroskobu (SEM)
analizleriyle yiizey morfolojisi 0Ozellikleri, diferansiyel termal analiz -
termogravimetrik analiz (DTA-TGA), limit oksijen indeksi (LOI), alev yayilma, dikey
yakma testleriyle gii¢ tutusurluk 6zellikleri ve ayrica yikamaya ve kuru temizlemeye

kars1 dayanimlar1 degerlendirilmistir.

Bu tez kapsaminda sol-jel yontemi ile hazirlanan fosfor-azot-silisyum nanosol
cozeltilerinin kumasa aktarilmasi ile %60 LOI degeri gibi cok yiiksek gii¢ tutusurluk

ozelligi elde edilmistir. Bu deger halen mevcut ticari iiriinlerle elde edilememektedir.

Tez ¢alismasinda pamuklu kumaslara gii¢ tutusurluk 6zelliginin kazandirilmasinda
sol-jel yonteminin uygulanmasi ile konvansiyonel yontemlerle karsilastirilamayacak

Olgide az miktarda kimyasal madde ve su kullanilmistir. Hazirlanan nanosol



cozeltilerilerinin kumasa aktarilmasi ile hem yiiksek bir gii¢ tutusurluk 6zelligi hem

de ¢evre dostu regeteler gelistirilmistir.

Anahtar kelimeler: Sol-jel yontemi, gii¢ tutusurluk, nanosol, hibrid, fosfor-azot-

silisyum sinerjisi, pamuklu kumas.



DEVELOPING FLAME RETARDANT HYBRID TEXTILE COATING
MATERIALS WHICH ARE DURABLE TO WASHING AND
ENVIRONMENTAL WITH SOL-GEL METHOD

ABSTRACT

In the scope of this study, it is aimed to transfer the environmentally friendly flame
retardants to cotton fabrics by sol-gel method and, as a result, to obtain flame retardant

fabric characteristics durable to washing.

To conduct the aimed study, using phosphorus-nitrogen based flame retardants
(ammonium phosphate, diammonium phosphate, guanidine phosphate), nitrogen
containing compound (urea), silicon containing sol-gel precursors (tetraethoxysilane
or (3-aminopropyl)triethoxysilane) and crosslinking agent ((3-glycidyloxypropyl)
trimethoxysilane), nanosol solutions were prepared and using vinyl acetate or methyl
methacrylate together with nanosol solutions, hybrid solutions were prepared. The
prepared nanosol and hybrid solutions were transferred to cotton fabrics by dip-coating
method. Surface morphological characteristics of the resulting coatings were
recovered by applying Fourier transform infrared spectroscopy - attenuated total
reflection (FTIR-ATR), X-ray photoelectron spectroscopy (XPS), scanning electron
microscope (SEM) analyses, their flame retardant characteristics were evaluated by
differential thermal analysis - thermogravimetric analysis (DTA-TGA), limit oxygen
index (LOI), flame spread, vertical burning tests, as well their durability to washing

and dry cleaning were assessed.

As a result of those analyses and tests given above, transferring the phosphorus-
nitrogen-silicon nanosol solutions, that were prepared by the sol-gel method, to the
fabric, very high flame retardant attributes such as 60% LOI were achieved. This value

is currently not available for commercial products.

In this thesis study, negligible amount of chemicals and water were used through

the application of the sol-gel method to give the flame retardant characteristics to the

Vi



cotton fabrics which can not be compared with the conventional methods. By
transferring the prepared nanosol solutions to the fabric, both high flame retardant

features and eco-friendly prescriptions were developed.

Keywords: Sol-gel method, flame retardancy, nanosol, hybrid, phosphorus-nitrogen-

silicon synergism, cotton fabric.
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BOLUM BiR
GIRIS

1.1 Gii¢ Tutusurluk

1.1.1 Tanim

Tanim olarak gii¢ tutusur (malzeme) “yanmasini Onlemek, azaltmak veya
geciktirmek i¢in yapisina kimyasal madde eklenmis veya kimyasal maddeyle muamele
edilmis malzeme” ve gii¢ tutusurluk (6zelligi) “dogal olarak veya yapisina kimyasal
madde eklenmesi veya kimyasal maddeyle muamele edilmesi yoluyla alev yayilmasini
onleyen, azaltan veya geciktiren malzeme 6zelligi”dir (World Health Organization,
1997).

1.1.2 Gii¢ Tutusurluk Mekanizmalari ve Etki Yontemleri

Giig tutusur maddeleri yapilarina bagli olarak kati (yogun) faz ve gaz (buhar) fazi
mekanizmalar1 araciligiyla yanma dongtisiinii engeller (Sekil 1.1). Bu iki mekanizma,
(atesi bloke eden) fiziksel ve (alev kimyasina miidahale eden) kimyasal etki
yontemlerinin kullanilmasiyla saglanir (Sekil 1.2) (Hull ve Kandola, 2009;
Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Visakh ve Arao, 2015).

Gaz fazi
Oksidasyon (yanma)
(Oksidasyon tepkimelerinin engellenmesi)

Oksijen/yanici-ugucu uriinler Isi
(Inert gazlarla seyreltme) (Endotermik tepkimelerin artmasi)

Faz sinin

(Koruyucu gegirgen olmayan kaplama)

Kati faz
Termal bozunma
(Karbon igerikli tabakanin olusumu, damlamanin artmasi)

Sekil 1.1 Yanma/gii¢ tutusurluk dongiisii (Papaspyrides ve Kiliaris, 2014’ten yararlanilarak yeniden

hazirlanmugtir).



== I -
Fiziksel ! Kimyasal
A '
Uzak alan
ISImasi Hava
1 Yanma bdlgesi
Gaz faz Alev (yakit/hava karisimi)
Yizeyden !SIMasi
Aley 9eriisima Yakitga zengin limit
yayilmasi Buharlasma »— Yakitga fakir limit
Y it o
Ara faz Piroliz, kdmurlesme|
Kati faz lg - . Camsilasma
) Ist Gegisi Polimer ve erime

Sekil 1.2 Yanma siirecindeki fiziksel ve kimyasal etki yontemleri (Papaspyrides ve Kiliaris, 2014°ten

yararlanilarak yeniden hazirlanmstir).

1.1.2.1 Gii¢ Tutusurluk Mekanizmalar

1.1.21.1 Kat1 (Yogun) Faz Mekanizmasi: Kat1 (yogun) faz mekanizmasi,
genellikle bliyiik miktarlarda ilave edilen gii¢ tutusur madde ve polimer arasindaki
kimyasal bir etkilesimi varsayar. Bu etkilesim, pirolitik bozulmanin gergeklestigi
sicakliktan daha diisiik sicakliklarda ger¢eklesmektedir (Horrocks ve Price, 2001).
Bu etkilesim, yanici olmayan gazlarin a¢ia ¢ikmasimni ve oksijenle temasi azaltan
intimesent (yanma ile kabaran, koOpiiren) friinlerin olusumunu saglayarak

malzemenin pirolizini etkiler (Visakh ve Arao, 2015).

1.1.2.1.2 Gaz (Buhar) Fazi Mekanizmasi: Gaz (buhar) fazi mekanizmasinda,
etken gii¢ tutusur madde polimerin yanma tepkimelerine miidahale ederek
oksidasyon tepkimelerini gerceklestiren serbest radikalleri etkisiz hale getirir ve
inert haldeki kendine 6zgii radikallerini kullanarak ugucu yanma iiriinlerinin oksijen

ile etkilesimlerini engeller (Horrocks ve Price, 2001; Visakh ve Arao, 2015).



1.1.2.2 Gii¢ Tutusurluk Etki Yontemleri

1.1.2.2.1 Fiziksel Etki Yontemi

Sogutma: Endotermik tepkimelerin arttirilmasi sayesinde yanmanin siirdiiriilmesi i¢in
gerekli olan sicakliktan daha diisiik bir sicakliga kadar malzemenin sogumasi saglanir

(Hull ve Kandola, 2009; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Visakh ve Arao, 2015).

Koruyucu Bir Tabaka Olugumu: Malzemeye aktarilan ismin miktarini azaltan
gecirgen olmayan bir kaplama olusumu sayesinde bozulma alanina 1s1 ve oksijen girisi
ve agiga ¢ikan ugucu yanici gazlarin bozulma alanindan kagist engellenir (Hull ve

Kandola, 2009; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Visakh ve Arao, 2015).

Inert Gaz Olugumu: Yanan malzeme yiizeyindeki oksijeni seyrelten su buhar1 veya
karbon dioksit gibi yanici olmayan gazlarin salinimi, oksijenin yok olmasina neden
olur ve alev séner (Hull ve Kandola, 2009; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Visakh ve
Arao, 2015).

1.1.2.2.2 Kimyasal Etki Yontemi

Oksidayon Tepkimelerinin Engellenmesi: Polimer bozunmasmin bir sonucu olarak
gaz (buhar) fazinda meydana gelen serbest radikal tiirlerinin (6zellikle H®* ve OH®)
yakalanmasi sayesinde oksidasyon tepkimeleri gerceklesemez. Hidroksil radikalleri
alevi korumak i¢in gerekli olan enerjinin ¢ogunu saglayan ekzotermik tepkimeyi (OH*®
+ CO = H*®* + CO») gergeklestirirken, hidrojen radikalleri yakitin yanmasini yayarak
ilerleten zincir dallanma tepkimesinden (H® + O2 - OH® + O®) sorumludur. Bu son
derece reaktif tiirler, daha az reaktif veya inert molekiiller olusturmak i¢in gii¢ tutusur
maddeler tarafindan agiga ¢ikarilan 6zel radikallerle reaksiyona girer (Papaspyrides ve
Kiliaris, 2014). Yanic1 gazlarin olusumunun dnlenmesi sayesinde yanma iglemi sona

erer ve sistem sogur (Visakh ve Arao, 2015).



Komiirlesme Tabakasinin Olusumu: Giig tutusur madde, malzemenin yan zincirlerini
ayrarak malzemedeki ¢ift baglarm ve halkali yapilarin olusmasmi saglar (Hull ve
Kandola, 2009; Visakh ve Arao, 2015). Ugucu iiriinlerin {iretimi pahasina malzemenin
komiirlesmesine yol agan kat1 (yogun) fazda meydana gelen diisiik enerjili kat1 hal
tepkimelerini arttirir (Papaspyrides ve Kiliaris, 2014). Sonu¢ olarak malzeme
yiizeyinde 1s1 ve oksijen gecisini engelleyen karbon igerikli (veya camsi) bir tabaka
olusur (Hull ve Kandola, 2009; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Visakh ve Arao, 2015).
Komiirlesmenin olusumu genellikle duman ve diger tamamen yanmamuis {iriinlerinin
olusumunu azaltir. Sisirme maddelerinin eklenmesi malzemenin ylizey tabakasmin
altinda intiimesent (yanma ile kabaran, kopiiren) iirlinlerin olusmasini saglar ve

boylece komiirlesme tabakasinin altinda ¢ok daha iyi yalitim saglanir (Hull ve
Kandola, 2009).

Malzeme Bozunmasint Hizlandirma: Giig tutusur maddeler malzemeyi pargalayarak
calisir, boylece malzeme bir s1v1 gibi erir ve alevden uzaga akar. Belirgin damlamaya
neden olan kat1 (yogun) fazda meydana gelen malzemenin bozunmasimnin hizlanmasi
sayesinde malzemenin alev kaynagindan geri ¢ekilmesi saglanir (Papaspyrides ve

Kiliaris, 2014; Hull ve Kandola, 2009).

1.1.3 Gii¢ Tutusur Maddeler

Gili¢ tutusur maddeler inorganik (mineral), halojen, fosfor, azot ve silisyum
icermesine gore smiflandirilmaktadir (Morgan ve Wilkie, 2014; Papaspyrides ve
Kiliaris, 2014; Visakh ve Arao, 2015). Ancak bu tez kapsaminda 6zellikle fosfor ve

azot iceren gii¢ tutusur maddeler ayrintili olarak anlatilmastir.

1.1.3.1 Fosfor Iceren Gii¢ Tutusur Maddeler

Fosfor iceren gii¢ tutusur maddeler en ¢ok kullanilan, ¢ok yonlii kullanim saglayan
ve halojen iceren gii¢ tutusur maddeler yerine alternatif olusturmasi nedeniyle gii¢
tutusur maddelerin hizla biiyiiyen segmentini olusturan bilesiklerdir (Kiling, 2003;
Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Visakh ve Arao, 2015).



Fosfor igeren gii¢ tutusur maddeler, tutugsmay1 6nleme, 1s1 kaybi, asit katalizorlii
komiir birikimi, komiir olusumunu arttirma ve olusan kdmiirii oksidasyondan koruma
gibi etkiler gosterir (Morgan ve Wilkie, 2014; Horrocks ve Price, 2001). Bu maddeler,
kat1 faz ve/veya gaz faz1 mekanizmasinda islev gostermekte (Horrocks ve Price, 2001;
Morgan ve Wilkie, 2014; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014), fiziksel ve kimyasal etki
yontemleri kat1 faz ve gaz fazi1 mekanizmalarinda rol almaktadir (Horrocks ve Price,
2001; Visakh ve Arao, 2015). Fosfor igeren gii¢ tutusur maddeler, kat1 fazda malzeme
ile tepkimeye girerek agiga ¢ikardiklar1 su ¢eken madde gibi davranan fosforik asit ve
tiirevleri sayesinde karbon igeren ve camsi koruyucu bir tabaka olusturur. Bu sayede
oksijen ve 1s1 gegisini, yanict gazlarin olusumunu azaltirlar. Bu bilesikler, gaz fazinda
He ve HO- radikallerini etkisiz hale getirmede gorev alan POze, PO+ ve HPO- gibi aktif
radikalleri olustururlar. Aslinda, ayn1 mol konsantrasyonunda fosfor, brom ve klordan
cok daha etkili radikal yakalayicisidir. Miimkiin olan yiizlerce gaz fazi

tepkimelerinden 6nemli olanlar1 Sekil 1.3’te verilmistir.

PO* + H* — HPO
PO* + OH+* — HPO,
HPO + H* — H, + PO
OH* + H, + PO'r — H,O + HPO
HPO,* + H* — H,0 + PO

HPO,* + H* — H, + PO,

HPO,* + OH* — H,O + PO,

Sekil 1.3 Fosfor radikallerinin gaz fazi tepkimeleri (Papaspyrides ve Kiliaris, 2014).

Azot ve silisyum igeren bilesikler, fosfor igeren gii¢ tutusur maddelerle birlikte
kullanildiginda sinerji saglayarak gii¢ tutusurluk etkisini arttrrmaktadir (Kiling, 2003;
Morgan ve Wilkie, 2014; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Visakh ve Arao, 2015). Azot
ile fosforun birlikte kullanilmast durumunda, azot fosforun baglanmasini
arttirmaktadir (Visakh ve Arao, 2015). Silisyum ile fosforun birlikte kullanilmasi
durumunda, komiir olusumu ve bu sayede koruyucu tabakanin olusumu artmaktadir

(Morgan ve Wilkie, 2014; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014).



Fosfor iceren gii¢ tutusurluk maddeler inorganik veya organik yapida olabilirler.
Kirmiz1 fosfor ve amonyum polifosfat en yaygin kullanilan inorganik fosfor bilesikleri
ve fosfat esterleri, fosfonatlar ve fosfinatlar en yaygin kullanilan organik fosfor
bilesikleridir (Kiling, 2003; Morgan ve Wilkie, 2014; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014;
Visakh ve Arao, 2015).

1.1.3.2  Azot Iceren Gii¢ Tutusur Maddeler

Azot igeren gii¢ tutulur maddeler, yanma sirasinda duman miktarinin diigiik olmas1
ve dioksin ve/veya halojen icermeyen yan iriinler iiretmeleri nedeniyle en g¢evreci
bilesiklerden biridir (Papaspyrides ve Kiliaris, 2014). Melamin, kat1 fazda komiir
olusumunu arttiran capraz bagli bir yapiya doniisiir ve bu sayede yanici gazlarin
olusumunu engeller. Gaz fazinda, yanici gazlari seyrelten ve oksidasyonu azaltan azot
veya amonyak gazi olusturur (Kiling, 2003; Morgan ve Wilkie, 2014; Visakh ve Arao,
2015). Azot i¢eren gii¢ tutulur maddeler poliamidler, poliolefinler ve poliiiretanlar igin
etkili bir gii¢ tutusurluk saglarken, diger polimerler i¢in tek baslarina etki gdstermezler
(Papaspyrides ve Kiliaris, 2014). Bu nedenle fosfor i¢eren gii¢ tutusur maddelerle
birlikte kullanilarak sinerji saglanir (Kiling, 2003; Morgan ve Wilkie, 2014;
Papaspyrides ve Kiliaris, 2014). Azotun fosforla birlikte kullaniminda, azot fosforun
baglanmasini arttirmaktadir (Visakh ve Arao, 2015). En yaygin kullanilan azot
bilesikleri melamin, melamin tiirevleri ve melam, melem, melon gibi halkali melamin

homologlaridir (Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Visakh ve Arao, 2015).

1.1.4  Gii¢ Tutusur Maddelerin Insan - Hayvan Saghgina ve Cevreye Etkileri

Halojen igeren gili¢ tutusur maddeler (Tablo 1.1) gaz fazi mekanizmasinda
tamamlanmamis yanma sonucunda, temiz yanma iirlinlerinden (karbondioksit ve su)
farkli olarak yiiksek verimde hidrojen bromiir, hidrojen kloriir, karbon monoksit,
hidrojen siyaniir, hidrokarbonlar, oksijenlenmis organikler (akrolein ve formaldehid)
gibi tamamlanmamis yanma iriinleri agiga ¢ikartir. Bu iirlinler, hava ve su
ekosistemlerini tehdit ederek cevresel sorunlar yaratan, insan ve hayvan sagligi

iizerinde olumsuz etkiler gosteren zehirli ve korozif 6zelliktedir. (Kiling, 2003;



Morgan ve Wilkie, 2014; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Visakh ve Arao, 2015). Bu
maddelerle birlikte katalizor olarak kullanilan gii¢lii bir sinerjist maddesi olan antimon
trioksit (SbO3), ayni sekilde gevre ve saglik tizerinde olumsuz etkiler olusturmaktadir
(Morgan ve Wilkie, 2014; Visakh ve Arao, 2015; Weil ve Levchik, 2009). Ayrica, baz1
giic tutusur maddelerle birlikte kullanilan formaldehit son derece toksik etkiler
gostermektedir (Visakh ve Arao, 2015). Bu maddelerin yaygin kullanimi sonucu hava,
su, toprak, tortul, camur, toz, bitkiler, kabuklular, baliklar, amfibiler, siiriingenler,
kuslar, memeliler, bitkisel ve hayvansal besinler, insanlar (dokular, kan serumu ve
anne siitii) dahil diinya capinda bir¢ok yerde ve canlida tespit edilmesi, kirlilige neden
olan maddeler olarak taninmalarma yol agmistir (Papaspyrides ve Kiliaris, 2014;

Segev ve ark., 2009).

Tablo 1.1 Yaygin olarak kullanilan halojen igeren gii¢ tutusur maddeler (Horrocks ve Price, 2001;

Kiling, 2013 ve Papaspyrides ve Kiliaris, 2014’ten yararlanilarak hazirlanmstir).

Kisaltma Isim
PCB Poliklorlu Bifeniller
PBE Polibromlu Bifenil Eter
PBDE Polibromlu Difenil Eter
DecaBDE Dekabromlu Difenil Eter
OctaBDE Oktabromlu Difenil Eter
PentaBDE Pentabromlu Difenil Eter
HBCD Hekzabromosiklododesan
TBBPA Tetrabromobisfenol A
TDBPP Tris (2,3-dibromopropil) fosfat, Bromlu Tris
TDCPP Tris (1,3-dikloroizopropil) fosfat, Klorlu Tris

Insanlar ve fareler iizerinde yapilan ¢alismalar sonucu bu maddelerin insan ve
hayvan saglig1 lizerinde olumsuz etkiler gdsterdigi kanitlanmistir. Endokrin ve lireme
sistemi lizerinde Ozellikle tiroit hormonunun ¢aligmasini bozma, dstrojen ve androjen
hormonlarinin sinyallerini engelleme, gebelik ve dogumla ilgili sorunlara neden olma

gibi olumsuz etkileri bulunmaktadir. Karaciger toksisitesi, immiinotoksisite,



ndrotoksite, sitotoksisite ve hepatotoksisite gibi toksikolojik sorunlara neden
olmaktadir (Abelkop, Graham ve Royer, 2016; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Segev
ve ark., 2009; Shaw ve ark., 2011). Mutajen ve kanserojen madde olduklar1 tespit
edilmis (Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Segev ve ark., 2009; Shaw ve ark., 2011),
ozellikle itfaiyeciler iizerinde yapilan ¢aligmalar bu triinlerle iligkili olarak kansere

yakalanma oranlarinin yiliksek oldugunu gostermistir (Shaw ve ark., 2011).

Halojen igeren gii¢ tutusur maddelerin olumsuz etkileri nedeniyle, RoHS (Zararli
Madde Kullanimmin = Smirlandirilmasy), REACH  (Kimyasallarin  Kaydi,
Degerlendirilmesi, izni ve Kisitlanmas1), SVHC (Yiiksek Risk Tasiyan Maddeler) ve
WEEE (Elektrikli ve Elektronik Ekipman Atiklar) gibi yeni yOnetmeliklerin
diizenlenmesi gerekmistir (Morgan ve Wilkie, 2014). Bircok iilkede c¢esitli
yonetmeliklerle tretimleri kisitlanmakta veya yasaklanmaktadir. PBDE Avrupa
Birligi RoHS yonetmeligince, PentaBDE ve OctaBDE 2003 yilinda Kaliforniya’da,
2004 yilinda Avrupa Birligi’nde, DecaBDE 2013 yilinda ABD Cevre Koruma Ajansi
tarafindan, HBCD 2015 yilinda Avrupa Birligi tarafindan yasaklanmistir. HBCD ve
PBDE Stockholm Soézlesmesi’nde Kalici Organik Kirleticiler (POPs) olarak
belirtilmistir. 1977 yilinda TDBPP ve 1978 yilinda TDCPP’nin ¢ocuk pijamalarinda
kullanimi, ABD Tiiketici Uriin Giivenligi Kurumu (CPSC) tarafindan yasaklanmistir
(Abelkop, Graham ve Royer, 2016; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Shaw ve ark.,
2011).

Son 10-15 yildir, geleneksel halojen igeren gii¢ tutusur maddelerden halojen
icermeyen alternatiflerine dogru uzaklagmak sabit bir egilim haline gelmistir (Morgan
ve Wilkie, 2014). Ev, giivenlik, ulasim (otomotiv, demiryolu, havacilik ve denizcilik),
sivil ve askeri, ingaat gibi ¢esitli tekstil alanlarinda kullanilan bu kimyasal maddelerin
cevreye karst daha duyarlhh ve siirdiiriilebilir alternatifleriyle degistirilmesi
gerekmektedir (Visakh ve Arao, 2015). Ek olarak, “insan sagligi ve ¢evre lizerinde
minimum olumsuz etki gdsteren giivenli malzeme ve siireclerin planlanmasi ve
kullanilmas1” olarak tanimlanan yesil kimya tercih edilmelidir (Papaspyrides ve
Kiliaris, 2014). Bu sayede, halojen igeren ve halojen-antimon iceren maddeler yerine

yesil gli¢ tutusur maddelerin kullanim1 sayesinde, insan, hayvan ve ¢evre iizerindeki



olumsuz etkilerin kaldirilmas1 miimkiin olacaktir (Papaspyrides ve Kiliaris, 2014,
Weil ve Levchik, 2009). Bu amagla akademik ve sanayi alanindaki arastirmacilar, yeni
cevre dostu ve etkili giic tutusur maddeler iretebilmek i¢in fosfor (P), azot (N),
silisyum (S) ve bor (B) tizerinde ¢caligmalar yapmaktadir (Morgan ve Wilkie, 2014).

1.1.5 Tekstil Liflerinin Yanma Davranislar: ve Gii¢ Tutusurluk Ozellikleri
1.1.5.1 Seliilozik Liflerin Yanma Davranislar: ve Gii¢ Tutusurluk Ozellikleri
Pamuk, keten, rami, jiit, viskoz gibi seliilozik liflerin yanma siireci, (A) malzemenin

isinmasi, (B) piroliz, (C) tutusma ve (D) alevin yayilmasi (yanma) olmak tizere dort
adimda gergeklesir (Sekil 1.4) (Visakh ve Arao, 2015).
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o o o o o
o o o o o
[ [

Endotermik

100 —

A CD

Sekil 1.4 Seliilozun yanma grafigi (A: 1simmma, B: piroliz, C: tutusma, D: yanma) (Visakh ve Arao,

2015’ten yararlanilarak yeniden hazirlanmustir).

Seliiloz 250°C sicakligin tistiinde 1s1 etkisiyle bozunmaya baslar. Seliilozun pirolizi
olduk¢a karmagik bir siirectir ve 300°C sicakligin istiinde iki farkli tepkimeyle
meydana gelmektedir (Sekil 1.5). Birinci tepkimede seliilozun komiirlesmesi
gerceklesir ve su, karbondioksit ve komiirlesme artig1 agiga ¢ikar. Ikinci tepkimede

seliilozun par¢alanmasi sonucu ugucu olmayan olduk¢a yanici levoglukozan olusur ve



daha yiiksek sicaklikta levoglukozan, ugucu {iiriinler (yanici gazlar, yanici olmayan
gazlar ve sivi parcalanma {riinleri) ve komiirlesme artiklari olugmasi sonucu
parcalanir. Levoglukozan yanici-ugucu gaz olusumu igin bir baslatici gorevi
gormektedir. Olusan yanici gazlar yanmay1 ve parcalanmayi devam ettirir. Bu siireg
seliilozun tamamen komiirlesmesine kadar devam edebilir. Kdmiirlesme artiklarinin
yanmast 600°C sicakligin istiinde iki adimda gergeklesir. Birinci adimda yiizey
reaksiyonu ile karbon karbondioksite, ikinci adimda karbondioksit karbon monoksite
dontistir (Kiling, 2013; Schindler ve Hauser, 2004; Visakh ve Arao, 2015).

H ©OH
seltloz

ISI I1SI

H,O + CO, + kdmurlegme artigi

H,C @)
H H
OH H
OH H
H OH
levoglukozan
ISl
yanici gazlar , yaniciolmayan gazlar , sivi parcalanma driinleri + Komirlegme art

(metan, etan, karbonmonoksit) ~ (formaldehit, karbondioksit)

\/
ugucu Crtinler

(su, alkol, aldehit, keton, org@

Sekil 1.5 Seliillozun pirolizi sonucu a¢iga ¢ikan triinler (Visakh ve Arao, 2015’ten yararlanilarak

yeniden hazirlanmigtir).

Seliiloz etkili sekilde giic tutusurluk Ozelligi kazandiginda benzer piroliz
mekanizmasini izler, ancak bozulma sicaklig1 diiser ve yanici gaz tiriinlerinin olusumu

azalir. Oldukga yiiksek komiirlesme verimi elde edilir. A¢iga ¢ikan su ve karbondioksit
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miktar1 artar. Seliiloz i¢in fosfor, azot, bor ve halojen iceren gii¢ tutusur maddeler
kullanilmaktadir. Fosfor igeren gii¢ tutusur maddeler fosforik asite ayrisirlar. Fosforik
asit seliilozun dehidrasyonunu kolaylastirir ve polimer zincirlerinin esterfikasyonunu
ve ¢apraz baglanmasini levoglukozan olugsumunu azaltacak sekilde gerceklestirir. Azot
iceren gii¢ tutusur maddeler yanici ugucu triinlerin ve levoglukozanm olusumunu
azaltir ve seliilozun komiir olusumunu hizlandirir (Kiling, 2013). Bor igeren giic
tutusur maddeler seliillozun hidroksil grubuyla tepkimeye girerek seliilozun
parcalanmasini ve ayni zamanda levoglukozan olusumunu azaltir (Morgan ve Wilkie,
2014). Halojen igeren gii¢ tutusur maddeler seliiloz i¢in iyi bir gii¢ tutusurluk etkisi
gosterirler. Bu etki, capraz baglanmay1 arttiran formaldehit ve katalizor gorevi goren
antimon maddelerinin kullanimiyla (halojen-formaldehit ve halojen-antimon sinerjisi)

arttirilir (Horrocks ve Price, 2001; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014).

1.1.6  Tekstil Materyallerinin Gii¢ Tutusurluk Ozelliklerinin Degerlendirilmesi

Standart test yontemleri her iilkenin kendine 6zgili sosyal ve teknik faktorleri ile
iligkili olarak belirlenmektedir. Ek olarak, bu test yontemleri hava, kara ve deniz
tasimaciligi otoriteleri, sanayi, savunma ve saglik ile ilgili sigorta kuruluslar1 ve devlet
daireleri gibi ulusal ve uluslararasi kuruluslar tarafindan tanimlanmaktadir (Horrocks
ve Price, 2001). Tekstil iiriinlerinin yanabilirligi lif tipi, kumas gramaji ve yapisi,
tutusturma yontemi, 1s1 miktari, gii¢ tutusurluk 6zelliginin varligi veya yoklugu gibi
bir¢cok faktorden etkilenmektedir (Schindler ve Hauser, 2004). Tekstil iirlinleri i¢in
yakma testlerinin uygulanabilirligi, tutusma ve/veya yanma hizi, alev yayilma hizi,
icin i¢in yanma siiresi vb. yanma parametrelerinin kolay, c¢ogaltilabilir ve
tekrarlanabilir bir sekilde Olgiilebilmesine baglidir (Horrocks ve Price, 2001; Hu,
2008). Tekstil materyallerinin gii¢ tutusurluk ozelliklerinin degerlendirilmesinde
kullanilan test yontemleri literatiirde oldukga ¢esitlidir (Horrocks ve Price, 2001; Hu,
2008; Lewin, Atlas ve Pearce, 1975; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Visakh ve Arao,
2015; Weil ve Levchik, 2009).
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1.1.6.1 Limit Oksijen Indeksi (LOI) Testi

Yaygin olarak kullanilan ve ASTM D2863 veya ISO 4589 olarak standartlastiriimig
limit oksijen indeksi (LOI) testi, bir polimerik malzemenin tutusma direncini 6lgmek
icin uygulanir. Numunenin 5 cm’sinin yanarak harcanmasi veya en az 3 dk. siiresince
yakilmast sonucu gercgeklestirilen iglemle azot iginde minimum oksijen
konsantrasyonu elde edilir. [O2] oksijenin hacimsel akis1 (It/dk) ve [N2] azotun

hacimsel akis1 (It/dK) olmak tizere limit oksijen indeksi;

LOI = ([02]/([02] + [N2])) x 100 (1.1)

olarak ifade edilir. Bu yiizden, gerekli oksijen miktarmin daha fazla olmasi (daha
yliksek LOI degeri), daha fazla gii¢ tutusur malzeme olarak kabul edilir. Havanin
%21’ inin oksijen igerdigi diisiiniiliirse, 21°den diisiik LOI degerine sahip malzemeler
yanici olarak, 21°den yiiksek LOI degerine sahip malzemeler kendi kendine sonebilen
malzemeler olarak siiflandirilir. Kullanilan test diizenegi, Sekil 1.6°da goriilmektedir
(Lewin, Atlas ve Pearce, 1975; Papaspyrides ve Kiliaris, 2014; Visakh ve Arao, 2015;
Weil ve Levchik, 2009).

o e

Oksijen
Azot

N\

Sekil 1.6 Limit oksijen indeksi testi i¢in kullanilan test diizeneginin sematik goriiniimii (A: Olgiim

deligi, B: Bourdon basingolgeri, C: Pyrex cam silindir, D: Test kumasi, E: Numune tutucu, F: Cam

boncuklar) (Lewin, Atlas ve Pearce, 1975 ten yararlanilarak yeniden hazirlanmistir).
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1.1.6.2 Alev Yayilma Testleri

Alev yayilma testleri, bir alevin malzeme tizerindeki yayilma egilimini dlgmeyi
amagclar (Papaspyrides ve Kiliaris, 2014). Genel olarak, numuneye belirli mesafede
tutusturma kaynagmdan uygulanan alevin numune tizerinde ilerledigi mesafenin ve

slirenin hesaplanmasina dayali testlerdir (Horrocks ve Price, 2001; Hu, 2008).

kumas

zarar goren
boélge
@ yatay

Y \\\yuzey yakmasi (y
ik 5@ acih

A\

dikey acih

kenar yakmasi (k)

Sekil 1.7 Alev yayilma testlerinin sematik goriintimleri (Horrocks ve Price, 2001°den yararlanilarak

yeniden hazirlanmigtir).

Alev yayilma testlerinde, tutusturma kaynagi istenilen konumda (yatay, dikey veya
acili) degistirilerek numunenin farkli yerlerinden (ylizey veya kenar) yakma
yapilabilmektedir (Sekil 1.7). Tekstil numuneleri kompozisyonlarina ve yapilarina
bagl olarak, farkli konumlarda yapilan testlerde farkli sekilde yanma davranisi

gosterirler (Tablo 1.2) (Hu, 2008).
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Tekstil numuneleri i¢in yaygin olarak dik yonde test edilen numunede olusan
deligin, komiirlesmenin veya zararm boyutunun hesaplandigi testler (ASTM D1230,
BS 5722, EN 1103, EN ISO 6941, 1SO 15025) kullanilmaktadir (Hu, 2008).

Tablo 1.2 Farkli agilardaki kumasglar igin ortalama alev yayilma hizi (m/s) degerleri (Hu, 2008’den

yararlanilarak yeniden hazirlanmstir).

Kumas 6rnegi 90° 60° 45° 30° 15° 0°
Hafif gramjli pamuk 57 40 37 30 18 6
Agir gramajli pamuk 27 19 18 14 10 3
Poliester:pamuk (55:45) 39 30 27 22 19 8
Poliester:pamuk (65:35) 37 27 24 21 13 9
Poliester? - - - - - -
Akrilik 23 15 13 11 8 6
Hafif gramjl ipek? £ 2 y - - -
Agir gramajli ipek - 4 - c - -
Yiin® 23 14 12 10 8 -

! Tutusma olmamustir.
2 Tutusturma kaynag uzaklastirildiktan sonra, alevler sénmiistiir.

3 Tutusturma kaynag yatay konumdaki numunelerden uzaklastirildiktan sonra, alev sénmiistiir.

1.2 Gii¢ Tutusurluk Bitim isleminde Sol-Jel Yéntemi

Genel tanimiyla sol-jel islemi, s1v1 bir “sol” fazdan kat1 bir “jel” faza sol bilesiminin
gecisidir. Bir sol, bir sivi igindeki koloidal kati parcaciklarin kararli bir
stispansiyonudur. Soliin olusabilmesi i¢in, ¢evresindeki sividan daha yogun olan kat1
parcaciklarin dispersiyonunu saglayan kuvvetler, yer¢ekimi kuvvetinden daha kiiciik
olmalidir. Bir jel, stv1 bir ortam icinde kararli bir sekilde genisleyen gdzenekli ve 3-
boyutlu birbirine baglanmais kat1 bir agdir. Jelin olusabilmesi i¢in, baslangicta olusacak
bir sol katilagmasinin engellenmesi ve homojen bir dagilimin elde edilmesi gereklidir.
Jel noktasi, ag olusumunun baglangic noktasidir. Bu noktada bir soliin bir jele degisimi
veya soliin s1v1 fazdan kat1 faza ge¢isi, sol-jel gecisi veya jellesme olarak adlandirilir.
Sol-jel isleminin birinci asamasinda inorganik yapidaki bir baglaticinin bir sole

doniisiimii ve ikinci agamasinda bir soliin bir jele doniisiimii gerceklesir. Bu
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doniigiimler, birbirini takip eden hidroliz ve kondenzasyon tepkimeleriyle saglanir
(Sekil 1.8) (Brinker ve Scherer, 1990; Innocenzi, 2016; Levy ve Zayat, 2015; Pierre,
1998). Jellesme sonucu elde edilen yiiksek viskoziteye sahip ve oldukca esnek sivi
fazdaki jel, lyojel olarak adlandirilir. Lyojelden sivinin uzaklastirilmasi ismin
arttirilmasi sayesinde kurutma islemiyle saglanir. Onceden siviyla ¢evrilmis olan jel,
stvinin uzaklagsmastyla hacimce kiigiiliir. Esnekligini kaybeder ve giderek daha sert
hale gelir (Levy ve Zayat, 2015). Kurutma sonucunda elde edilen yapi kserojel olarak
adlandirilir ve bir miktar sivi (su ve ¢oziicli) igermektedir. Siiperkritik kurutmayla
stivinin tamami uzaklastirilarak elde edilen yapi aerojel olarak adlandirilir ve son

derece yiiksek (%99,8 kadar) gozeneklilige sahiptir (Innocenzi, 2016).

Baslatici ==) | Sol

Hidroliz
Kondenzasyon l

Soliin jele
donusiimu

= | Jel

Sekil 1.8 Sol-jel islemi dontistimleri (Innocenzi, 2016’dan yararlanilarak yeniden hazirlanmistir).

1.2.1 Hidroliz Tepkimesi

Tipik bir organik polimerizasyon tepkimesinden farkli olarak, hidroliz tepkimesi
sayesinde ileride kondenzasyon tepkimesi icin gerekli olan reaktif gruplarin
olusturulmasi gergeklestirilir (Innocenzi, 2016). Alkoksitlerin hidroliz tepkimesinde
alkoksi ligand (OR) gruplari, suyun hidrokso ligand (OH") gruplar1 veya okso ligand
(O?) gruplari ile yer degistirir (Pierre, 1998).

Hidroliz tepkimesinde, hidrokso ligand grubu alkoksi ligand grubu ile yer degistirir
ve bir alkol molekiilii (ROH) ve bir metal hidroksit (MOH) olusur (Innocenzi, 2016):

H,0 + M(OR); — MOH(RO),1 + ROH (1.2)
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Diger bir deyisle, su molekiiliiniin oksijen atomu alkoksi grubunun metal (silisyum)
atomuna niikleofilik atak yoluyla eklenir. Bunun sonucunda, metale baglanan su
molekiiliinden bir proton ayrilirsa bir hidrokso liganda (OH") veya iki proton ayrilirsa

bir okso liganda (O2) déniisiir (Sekil 1.9) (Innocenzi, 2016; Pierre, 1998).

H
\5. o+

08 + MOR), —>» 0 P»M(OR) ,,

Ayrilan grup

M(OH)(OR) , | * ROH

Sekil 1.9 Hidroliz tepkimesi (Pierre, 1998’den yararlanilarak yeniden hazirlanmistir).

1.2.2 Kondenzasyon Tepkimesi

Hidroliz sonucunda olusan reaktif gruplar kondenzasyon tepkimesini baslatirlar.
Kondenzasyon tepkimeleri olasyon veya oksolasyon yoluyla ilerleyebilir ve sonugta

su veya alkol molekiilii olusur (Innocenzi, 2016; Pierre, 1998).

Ayrilan grup

A5 H
-M-OH + M{—:O\ =2 M—0+—pM
R

= M—8-M  +  Rom

Ayrilan grup

/H H
-M-OH + M!—:O\ = M—0+—>p M
H

= M—B—M + H,0

Sekil 1.10 Olasyon yoluyla kondenzasyon tepkimeleri (Pierre, 1998’den yararlanilarak yeniden

hazirlanmugtir).
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Olasyon yoluyla kondenzasyon iki adimdan olusan SN2 yer degistirme
mekanizmasi ile gergeklesir. 11k adimda niikleofilik ekleme ile alkoksit olusur ve ikinci
adimda ayrilan grup olan su (H20) veya alkol molekiilii (ROH) yapidan uzaklagir
(Sekil 1.10) (Pierre, 1998).

Oksolasyon yoluyla kondenzasyon o6nce “ol” kopriisiiniin, sonra “okso”
kopriisiiniin kurulmasi adimlarindan olusur. “ol” kopriisii olusur olusmaz, “0kso”
kopriisiinii olusturmak i¢in “ol” kopriisiiniin ilgili hidrojenleri alkoksi ligandina (OR)
veya hidrokso ligandina (OH) gecer. Ayrilan grup olan su (H20) veya alkol molekiilii
(ROH) yapidan uzaklasir (Sekil 1.11) (Pierre, 1998).

-M-OH + -M-OR = M—ge—)M——OR

"ol" kopriisii
Ayrilan grup
= M—O0—M = M—0—M + ROH
"okzo" kopriisii "okzo" kopriisii

-M-OH + -M-OH = M—ICl)f—bM——oH

"ol" kopriisii
Ayrilan Grup
M—0—M = M—O0—M + H20
"okzo" kopriisii "okzo" kopriisii

Sekil 1.11 Oksolasyon yoluyla kondenzasyon tepkimeleri (Pierre, 1998’den yararlanilarak yeniden

hazirlanmustir).

1.2.3 Hidroliz ve Kondenzasyon Tepkimelerini Etkileyen Faktirler

Baglatici: En ¢ok kullanilan baslaticilar alkoksisilan (silisyum alkoksit) bilesikleridir
(Sekil 1.12). Bu bilesiklerden en fazla tetractoksisilan (TEOS) ve tetrametoksisilan
(TMOS) tercih edilmektedir (Guglielmi, Kickelbick ve Martucci, 2014; Innocenzi,
2016; Brinker ve Scherer, 1990). Giglii Si-O kovalent bagi olustururlar, suyla
karismazlar ve hidrofobik yapidadirlar (Innocenzi, 2016). Baslaticilar hidroliz
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tepkimesinin hizini etkilemektedir. Alkoksi grubundaki herhangi bir dallanma veya
zincir uzunlugunun artmasi alkoksisilanlarin hidroliz hizin1 diisiiriir. Farkli alkoksi
gruplarma gore alkoksisilanlarin tepkime hizlar1 su sekildedir (Innocenzi, 2016; Levy

ve Zayat, 2015):

Si(OMe)s >Si(OEt)s>Si(0"Pr)>Si(O'Pr)s>Si(O"Bu)s>Si(OHex)s  (1.3)

HaC

o> O_CH ] o) Mo T
A~ : ii il H3c\ \Si/ \CH3 é
H,c O 0] 0" "o i
( én | “CH,
CH;, 3
Tetraetoksisilan (TEOS) Tetrametoksisilan (TMOS) Metiltrimetoksisilan (MTMS)
CH H:’j:
H H
H;C (|) : H3C/\0\S_,O NH 3C\O g 2
. ' 2 |
HiC_ _ 5i” e e S CH
“ o cn 0 Mo S
CH,3

Dimetildimetoksisilan (DMDMS) (3-aminopropil)trietoksisilan (APTES)  Viniltrimetoksisilan (VTMS)

H3c\0 zus H;C_ CH3
Hsc\o/Sl\/\/ Hj \O/S'\/\/

(3-glisidiloksipropil)trimetoksisilan (GPTMS)  (3-metakriloksipropil)trimetoksisilan (MPTMS)

Sekil 1.12 Baslatici olarak kullanilan alkoksisilan bilesikleri (Guglielmi, Kickelbick ve Martucci, 2014

ve Innocenzi, 2016°dan yararlanilarak yeniden hazirlanmistir).

Katalizor: Tepkime mekanizmalar1 asit veya baz katalizérii kullanimma gore
degismektedir. Alkoksisilanlarin pH degisimine gore degisen hidroliz ve
kondenzasyon tepkimelerinin hizlar1 Sekil 1.13’te goriilmektedir (Brinker ve Scherer,
1990; Innocenzi, 2016; Levy ve Zayat, 2015). Katalizor gesidi, jelin ve dolayisiyla
kuruyan malzemenin yapisint dogrudan etkilemektedir. Asidik kosullar altinda
dogrusal veya az dallanmis yapilar olusurken, bazik kosullar altinda kiiclik
nanopartikiiller olugmaktadir (Sekil 1.14). Buna bagli olarak asidik kosullar
malzemenin daha yogun olmasimi ve bazik kosullar malzemenin daha gozenekli

olmasini saglar (Innocenzi, 2016).
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Kondenzasyon

———

\\
Bagil \ \\
Tepkime \
Hizi . . \
Hidroliz
0 T u
0 7 14

pH —

Sekil 1.13 Alkoksisilanlar i¢in pH fonksiyonu olarak hidroliz ve kondansasyon hizlar1 (Levy ve Zayat,

2015°ten yararlanilarak yeniden hazirlanmistir).

Monomer

Dimer — Halkali Yapi1 — Partikdl ~ 1 nm

3 boyutlu jel agi

Sekil 1.14 Asidik ve bazik kosullar altinda olusan jelin yapisi (Innocenzi, 2016’dan yararlanilarak

yeniden hazirlanmigtir).
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Coziicii: Tepkimenin baslangicinda alkoksitleri seyreltmek ve homojen hale getirmek
icin bir ¢oziici gereklidir (Innocenzi, 2016; Levy ve Zayat, 2015). Polarite, dipol
moment, viskozite ve protik/aprotik davranis gibi ¢oziicii 6zellikleri tepkime hizini ve
dolayisiyla nihai sol-jel malzemenin yapisini etkilemektedir (Levy ve Zayat, 2015).
Coziicii olarak genellikle alkoksi grubunun alkoli kullanilmaktadir. Ornegin

tetractoksisilan (TEOS) i¢in en iyi ¢6ziicli etanoldiir (Innocenzi, 2016).

1.2.4 Sol-Jel Yontemiyle Elde Edilen Malzemeler

Sol-jel yontemiyle Sekil 1.15°te goriilen tiniform partikiiller (toz, graniil, kiire),
seramik malzemeler, lifler, malzeme ylizeyi iizerinde ince filmler ve kaplamalar gibi
cesitli tirtin elde etme imkani bulunmaktadir (Brinker ve Scherer, 1990; Cao, 2004).

Bu tez kapsaminda tekstil yiizeyi lizerinde kaplama elde edilmistir.

kimyasal modifikasyon

hidroliz ve kondenzasyon yaslanma saglamlastirma
[+ stiperkritik
: : : : : : : gOkelme ... .. jellesme kurutma
0000000 «— [(o%°2 —> —
0000000 °.° 5 bziicil
sesoese : ’.. eks(t;raksiyonu
(o]
Uniform partikiller X X
(toz, graniil, kiire) sol el 40 aerojel
%
@ a % %,
o}(\ GAF 7%
\© 2, EONKZ
¢ @ 2 4(, O’s 2
N % S
S %
& S

w kimyasal modifikasyon
kserojel saglamlagtirma
lif
l 1sil iglem kserojel

1sil islem sinterleme
M\

ince film, kaplama I

seramik

Sekil 1.15 Sol-jel islemiyle elde edilen malzemeler (Brinker ve Scherer, 1990’dan yararlanilarak

yeniden hazirlanmigtir).
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1.2.4.1 Kaplama Islemi

Sol-jel kaplamalari i¢in gesitli yontemler bulunmaktadir (Cao, 2004; Brinker ve
Scherer, 1990; Innocenzi, 2016; Levy ve Zayat, 2015; Mahltig ve Textor, 2008; Pierre,
1998; Gomez-Romero ve Sanchez, 2004). Bu tez kapsaminda daldirma ile kaplama

(dip-coating) yontemi kullanilmistir.

a
daldirma birikme clkarma stiziilme kurutma fiksaj
® ® ® ® ® ®
b ) G) EzzzzzZZa O

Sekil 1.16 Daldirma ile kaplama (dip-coating) yontemi (a. kesikli, b. siirekli) (Brinker ve Scherer,

1990’dan yararlanilarak yeniden hazirlanmigtir).

Sekil 1.16°da verilen daldirma ile kaplama (dip-coating) yonteminde, kaplanacak
malzeme sol ¢ozeltisine daldirilir, sol ¢ozeltisi (kaplama sivisi) malzemeye yapisir ve
malzeme sol cozeltisinden c¢ikarilir. Cikarilma sirasinda ve sonrasinda fazla sol
cozeltisi, kendiliginden siiziilerek malzemeden uzaklasir. Ardindan c¢oziicliniin
buharlagarak uzaklastirilmasi i¢in kurutma islemi yapilir (Aegerter ve Mennig, 2004;
Cao, 2004; Mahltig ve Textor, 2008; Pierre, 1998). Bu sayede partikiil konsantrasyonu
artar, kimyasal tepkimelerle soliin jellesmesi gerceklesir ve kaplamanin saglamlagmasi
saglanir (Aegerter ve Mennig, 2004; Mahltig ve Textor, 2008). Nihai kaplama

malzemesi i¢in genellikle fiksaj isleminin (ard islem) yapilmasi gerekli olmaktadir
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(Aegerter ve Mennig, 2004). Sonug olarak malzeme iizerinde kserojel yapida kaplama
elde dilmis olur (Sekil 1.17) (Mahltig ve Textor, 2008). Bu yontemle elde edilen
kaplamanin kalinlig1 yaklagik 50-500 nm araliginda olmaktadir (Cao, 2004).

Tekstil materyalleri i¢in sol-jel kaplamalarmm temel kisitlamasi, genellikle
200°C'nin altindaki diisiik termal stabiliteye sahip olmalaridir. Bu nedenle 200°C'nin
altindaki sicakliklarda yapilan uygulamalarla sadece kserojel elde edilmekte, aerojel
elde edilememektedir. Ancak g¢ogu sol-jel islemi, tekstil materyalleri i¢in kabul
edilebilir sicaklik olan 120°C civarinda uygulanmaktadir. Bu sicaklikta yapilan
uygulama kaplamanin jellesme ve kurutma islemini hizlandirmakta, ayn1 zamanda
kaplama ve tekstil materyali arasindaki adezyonu arttwrmaktadir. Tekstil
materyallerinin sol-jel kaplamalari i¢in 6nemli bir faktor olan adezyon, kullanim veya
yikama sirasinda lif yiizeyinden kaplamanin uzaklagsmasini 6nlemektedir. Pamuk gibi
seliilozik malzemelerde, sol-jel kaplamasimin adezyonu tekstil yiizeyindeki hidroksil
gruplar1 ile silanol gruplarinin kimyasal kondenzasyonu sayesinde arttirilmaktadir

(Mahltig ve Textor, 2008).

. hidroliz . kaplama islemi . kurutma .

S'(OC2H5)4 (SlOz)n > (S|02)nn E—— (SlOz)m
baglatil sol lyojel kserojel
(TEOS)

Sekil 1.17 Sol-jel islemiyle elde edilen kaplamanin adimlar1 (Mahltig ve Textor, 2008’den

yararlanilarak yeniden hazirlanmugtir).

1.3 Hibrid Malzeme

En genis kapsamli tanimiyla hibrid malzeme, molekiil diizeyde karistirilmig iki
kisimdan olusan malzemedir. Dogada bulunan hibrid malzemeler genellikle bir
organik ve bir inorganik kisimdan meydana gelmektedir (Kickelbick, 2007; 2014).

Genel olarak organik-inorganik hibrid malzemeler seklinde kullanilmaktadir. Hibrid
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malzemelerin c¢esitliligi oldukca fazladir ve bu g¢esitlilik, organik ve inorganik
boyuttaki bir alana yayilan hibrid malzemelerin genel tiplerine verilen 6rnekler ile
Sekil 1.18’de goriilmektedir (Gémez-Romero ve Sanchez, 2004).

Lif takviyeli polimer
nanokompozitler

Polimer kapli inorganik
nanopartikller

Silika dolgulu
biyoaktif maddeler

Buyuyen
yapilar

Polimer arakatkili silikatlar,

Biyomineral oksitler, kalkojenitler

kompozitler

5 - _ Organik Silika + organik i
Polimer destekli polisiloksanlar ve polimer O s
inorganik polisilseskioksanlar E =
nanopartikiller Aktif organi = g 5

3 - ganik molekil =
S:lansimiipolineder arakatkili silikatlar, o c>>~
Polioligosilseskioksan Organik modifiyeli gok oksitler, kalkojer [e) 2

yUkld polimerler dzenekli malzemeler &
9 Organik asil o
inorganik fazlar E %

Aktif inorganik molek katkil o
10°A iletken polimerler Organik molekil |/ 10°A S c
modifiyeli sol-jel silikalar N

Beraber blylyen
O-l perovskitler

10°A 10°A

Verici-alici
kompleksler

Molekiiler
turler

Organik 1A 1A Inorganik

el =

Sekil 1.18 Hibrid malzemelerin gesitliligi (Gomez-Romero ve Sanchez, 2004°ten yararlanilarak yeniden

hazirlanmustir).

1.3.1 Hibrid Malzemelerin Siniflandiriimasi

Organik ve inorganik bilesenler arasmndaki Sekil 1.19°da goriilen baglar ve

etkilesimlerin yapisina gore hibrid malzemeler iki sinifa ayrilmaktadir.

Swnif I hibrid malzemeler organik bilesenin inorganik bilesen i¢inde gomiilii olarak
bulunan, organik ve inorganik bilesenler arasinda Van der Waals etkilesimi, m-n
etkilesimi veya elektrostatik kuvvetler gibi zayif etkilesimler igeren hibrid

malzemelerdir.
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Swnif II hibrid malzemeler organik ve inorganik bilesenler arasinda kovalent,
iyonik-kovalent veya Lewis asit-baz baglar1 gibi giiglii kimyasal baglar igeren hibrid
malzemelerdir (Cao, 2004; Gomez-Romero ve Sanchez, 2004; Kickelbick, 2007; Levy
ve Zayat; 2015; Pierre, 1998; Turova ve ark., 2002).

R
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OH OH
sl / R'
=8I i '
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=Si \ / OH " *- / \
I \o—Si 70 Aala B »
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| —si___Si___Si
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.. o—
/%/ Koordinatif *
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o TNor TN
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Sekil 1.19 Hibrid malzemelerde olusan tipik etkilesimler ve kuvvetleri (Kickelbick, 2007’den

yararlanilarak yeniden hazirlanmstir).

1.3.2 Hibrid Malzemelerin Sentezlenme Teknikleri

Organik-inorganik hibrid malzemelerin en belirgin avantaji, organik ve inorganik
bilesenlerin benzer olmayan 6zelliklerinin tek bir malzemede birlestirilmesine olanak
saglamasidir (Tablo 1.3). Organik ve inorganik bilesenlerin olast birgok
kombinasyonu ile gesitli 6zelliklerde yeni hibrid malzemelerin sentezlenmesi miimkiin
olmaktadir (Kickelbick, 2007). Hibrid malzemelerin sentezlenmesinde kullanilan
birgok yontem mevcuttur (Cao, 2004; Gomez-Romero ve Sanchez, 2004; Kickelbick,

2007). Bu tez kapsaminda sol-jel yontemi kullanilmistir.
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Tablo 1.3 Organik ve inorganik malzemelerin genel 6zelliklerinin kargilastirilmasi (Kickelbick,

2007°den yararlanilarak yeniden hazirlanmigtir).

kontrolii)

Ozellikler Organik Malzemeler Inorganik Malzemeler
Bag yapist llj?{;/:gl?nt, van der Wazls, Iyonik veya iyonik-kovalent
Ty diistik (-120°C —200°C) yiiksek (>>200°C)
Termal dayanim diistik (<350°C —450°C) yiiksek (>>100°C)
Yogunluk 09-1,6 20-4,0
Kirilma indisi Ty 12-16 1,15-2,7

elastik sert,
Mekanik 6zellikler plastik saglam,

esnek (Tq’ye bagl) kirilgan
Hidrofobisite hidrofilik veya hidrofobik | hidrofilik
Gegirgenlik +gaz gecirgenligi diisiik gaz gecirgenligi
Elektronik 6zellikler | Iletkenlere karsi yalitkan Yari iletkenlere kars1 yalitkan
islenebilirlik Zﬁiﬁédgiﬁzﬁ 1P| gtk (ozlar)

yiiksek (sol-jel kaplamalar1)

1.3.2.1 Sol-Jel Yontemiyle Hibrid Malzeme Sentezlenmesi

Sol-jel yontemi, diger yontemlerle karsilastirildiginda 1limli tepkime kosullar1 ve
genis bir ¢oziici uyumlulugu gostermektedir (Kickelbick, 2007; 2014). Sol-jel
yontemi a) Onceden olusturulmus organik polimer icerisinde sol-jel islemiyle
inorganik ag olusumuna, b) organik polimerizasyonun ve inorganik ag olusumunun
sol-jel islemiyle birlikte eszamanl gergeklestirilmesine veya c) sol-jel islemiyle
inorganik ag olustuktan sonra organik polimerizasyonun yapilmasina olanak sunar.
Hibrid malzeme sentezlenmesinde siklikla kullanilan organik ve inorganik bilesikler
Tablo 1.4’te verilmistir (Cao, 2004; Kickelbick, 2007; Pierre, 1998; Turova ve ark.,
2002). Olusan hibrid malzemenin o6zellikleri, inorganik ve organik bilesen

ozelliklerinin yaninda iki bilesen arasindaki faz morfolojisine ve ara yiizey bdlgesine

25



gore belirlenmektedir. Sol-jel iglemi ve serbest radikal polimerizasyonu gibi tipik bir
organik polimerizasyon igleminin farkli tepkime mekanizmalari, tepkimelerin farkli
zamanlarda gerceklesmesine izin vererek malzeme olusumu igin bir¢ok avantaj
saglamaktadir (Kickelbick, 2007). Ancak kinetik kararliligi bulunan sol-jel isleminde,
farkli tepkime kinetikleri nedeniyle faz ayrilmasi veya bir bilesenin ¢okelmesi gibi
sorunlar yasanabilmektedir. Bu nedenle homojen bir malzeme elde edilmesi ic¢in
kimyasal parametrelerin 1yi sekilde kontrol edilmesi gerekmektedir. Ayrica metal
alkoksitlerin organik bilesenlerle birlesme zorlugu bulunmaktadir. Bu sorunu
gidermek i¢in yaygin olarak asetilaseton, asetilaseton tiirevleri ve organofosforlu

bilesikler gibi diizenleyici multidentat ligandlar kullanilmaktadir (Kickelbick, 2014).

Tablo 1.4 Hibrid malzeme sentezlenmesinde kullanilan organik ve inorganik bilesikler (Cao, 2004,

Kickelbick, 2007, Pierre, 1998 ve Turova ve ark., 2002’den yararlanilarak hazirlanmigtir).

Cesit Inorganik Bilesik Organik Bilesik
Silika (SiO»), _ - _
Organik boyarmaddeler (spiropiran, rodamin)
altiminosilikat
Poli(metil metakrilat) (PMMA)
Sif 1 o Poli(N,N-dimetilakrilamid) (PDMA)
Silika (SiOy), _ .
- ] Poliokzazolin (POZO)
silisyum alkoksitler _ _ _
Poli(2-metil-2-oksazolin) (PMOX)
Polidimetilsiloksan (PDSM)
Poli(metil metakrilat) (PMMA)
Hidroksietil metakrilat (HEMA)
Silika (SiO»), Polivinil asetat (PVA)
Sunuf 11 . : o
silisyum alkoksitler | Vinilpiridin (VP)
Dimetilasetamid (DMA)
Polietilen oksit (PEO)
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1.4 Onceki Cahsmalar

Tekstil materyallerine sol-jel yontemiyle gii¢ tutusurluk etkisinin kazandirilmasi
amaciyla yapilan ¢aligmalarda yaygin olarak pamuklu kumaslar (Aksit ve ark., 2016;
Alongi ve ark., 2011a; 2011b; 2012b; 2012c; 2012d; 2012e; 2013; 2014; 2015; Alongi
ve Malucelli, 2013; Brancatelli ve ark., 2011; Chaple ve Ferg, 2006; Cireli ve ark.,
2007; Colleoni ve ark., 2013; Dong ve ark., 2015; El-Shafei ve ark., 2015; Hu ve ark.,
2011; Liu ve ark., 2016; Onar ve Mete, 2016; Przybylak ve ark., 2016; Vasiljevi¢ ve
ark., 2013; 2014; 2015) tercih edilmektedir. Poliester (Alongi ve ark., 2011b),
pamuk/poliester karigimi (Alongi ve ark., 2011b; 2012a), pamuk/keten karisimi
(Alongi ve Malucelli, 2013), yiin (Zhang ve ark., 2015) ve ipek (Zhang ve ark., 2016)
kumaslarla da ¢alisilmaktadir. Sol-jel islemiyle tekstil materyallerine gii¢ tutusurluk
ozelligiyle beraber su itici (Przybylak ve ark., 2016), su-yag itici (Onar ve Mete, 2016;
Vasiljevi¢ ve ark., 2014), antibakteriyellik (Vasiljevi¢ ve ark., 2014; El-Shafei ve ark.,
2015) ozelliklerinin kazandirildigi ¢ok fonksiyonlu ¢alismalar miimkiin olmaktadir.
Sol-jel yontemiyle hibrid yapi elde etmek igin yapilan ¢alismalar (Alongi ve ark.,
2012d; 2012e; Brancatelli ve ark., 2011; Hu ve ark., 2011; Liu ve ark., 2016; Onar ve
Mete, 2016; Vasiljevi¢ ve ark., 2013; Zhang ve ark., 2016) giderck artmaktadir. Tekstil
materyallerine sol-jel yontemiyle gii¢ tutusurluk etkisinin kazandirilmasi amaciyla

yapilan ¢aligmalar 2006 — 2016 yillarmi kapsayacak sekilde asagida anlatilmistir.

Chapple ve Ferg (2006) sol-jel yontemiyle pamuklu kumaslara kazandirilan giig
tutusurluk oOzelligine baslatict oranlarmin etkisini incelemislerdir. Bu amagcla (3-
glisidoksipropil)metildietoksisilan (GPTS), tetraetilortosilikat (TEOS), diamonyum
fosfat, iire, etanol ile su ve ortofosforik asit kullanarak (toplam GPTS ve TEOS miktar1
esit, GPTS/TEOS oram farkli olacak sekilde) hazirladiklari sol ¢ozeltilerini pamuklu
kumaglara aktarmiglardir. Kumaslar1 dikey yakma, egilme ve kopma mukavemeti
testleriyle degerlendirmislerdir. Sonu¢ olarak farkli oranlarda (1/2, 2/1 veya 1/1)
GPTS ve TEOS kullanimi pamuklu kumaglarin kazandig1 gii¢ tutusurluk 6zelligine
etki gostermedigini (agirlikca %8-10 yanma), 1s1l islem siiresi arttik¢a gii¢ tutusurluk
ozelligi azaldigini ve GPTS kullanim miktar1 TEOS kullanim miktarma gore arttik¢a

kumas sertliginin arttigmi, kopma mukavemetinin diistiigiinii bulmuslardir.
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Cireli ve ark. (2007) sol-jel islemiyle halojen icermeyen fosfor katkili silisyum
esasli ince filmlerle pamuklu kumaslara gii¢ tutusurluk 6zelligi kazandirmiglardir. Bu
amagcla etanol, hidroklorik asit, tetraetilortosilikat ve gii¢ tutusurluk etkisi saglamak
icin katk1 maddesi olarak fosforik asit veya etil diklorfosfat kullanarak hazirladiklar
¢ozeltileri pamuklu kumaslara aktarmiglardir. Kumaslart DTA-TGA analiziyle ve
dikey yakma testiyle degerlendirmislerdir. Yikama dayanimini degerlendirmek igin
islem goérmiis kumaslar1 10 kez yikamiglardir. Sonug¢ olarak P-katkili Si esasl
¢ozeltiler ile sol-jel yontemine gore islem goren pamuklu kumaslarin gii¢ tutusurluk
ozellik kazandigimi1 ve yikama sonrasi gii¢ tutusurluk etkisinin kismen kaybolsa da

islem gdérmemis kumastan daha 1yi oldugunu bulmuslardir.

Hu ve ark. (2011) sol-jel yontemiyle sentezledikleri fosfor ile modifiye edilmis
siloksan monomerinden pamuklu kumaslar i¢in organik—inorganik hibrid kaplamasi
elde etmislerdir. Bu amagla DOPO-IPDI-AMEO (DIA) ismini verdikleri monomeri,
9,10-dihidro-9-oksa-10-fosfafenantren-10-oksit  (DOPO), tetrahidrofuran, (3-
aminopropil)trietoksisilan (AMEO), diklorometan, trietilamin ve izoforon
diizosiyanat (IPDI) kullanarak sentezlemislerdir. DIA, etanol, su ve hidroklorik asit
kullanarak hazirladiklar1 ¢ozeltileri %18’lik sodyum hidroksit ile muamele ettikleri
pamuklu kumaslara aktarmiglardir. Kumaslart TGA analiziyle ve mikro kalorimetre
testiyle degerlendirmislerdir. Sonug olarak basarili bir sekilde sentezledikleri modifiye
edilmis organik—inorganik hibrid kaplamasmnin pamuklu kumaslarin termal

dayanimini artirdigini bulmuslardir.

Alongi ve ark. (2011a) sol jel islemiyle pamuklu kumaslarin termal dayanimlarini
ve gii¢ tutusurluk ozelliklerini arttirabilmek i¢in baslatici/su molar orani, kurutma
sartlar1 gibi islem parametrelerinin optimizasyonunu amaglamislardir. Bu amagla
etanol, su (H20), hidroklorik asit (HCI), dibutiltindiasetat, tetrametoksisilan (TMOS)
kullanarak TMOS:H;O oranlar1 farkli olacak sekilde hazirladiklari ¢ozeltileri pamuklu
kumasglara aktarmiglar ve kumaslar1 farkli sicaklik ve farkl siirelerde kurutmuslardir.
Kumaglar1 TGA analiziyle ve konik kalorimetre testiyle degerlendirmislerdir. Sonug
olarak en iyi sonucu HCI kullanmadan ve TMOS:H20 molar oran1 1:1 olacak sekilde

80°C’de 15 saat yapilan kurutma islemi ile elde etmislerdir.
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Alongi ve ark. (2011b) sol jel islemiyle pamuklu (COT), poliester (PET) ve pamuk-
poliester (COT/PET) karsim kumaslarin termal dayanimlarini arttirarak kumaslara giig
tutusurluk 6zellik kazandirmayi amaglamislardir. Bu amagla etanol, su, hidroklorik
asit, dibutiltindiasetat ve tetraetilortosilikat kullanarak hazirladiklar1 ¢ozeltileri
kumaglara aktarmuglardir. Kumaslar1 TGA analiziyle, konik kalorimetre ve limit
oksijen indeksi (LOI) testleriyle degerlendirmislerdir. Sonug olarak termal dayanimin
pamuklu kumaslar igin arttigini, poliester kumaslar i¢in artmadigini, pamuk-poliester
karigim kumaslar i¢in ise kismen arttigimi ve LOI degerinin yeterince etkili olmadigini

(LOI = COT: %22, COT/PET: %23, PET: 22) bulmuslardir.

Brancatelli ve ark. (2011) pamuklu kumaslarin gii¢ tutusurluk 6zelligini gelistirmek
icin Si-P veya Si-P-C baglarini igeren hibrid yap1 olusturmuslardir. Bu amagla (3-
aminopropil)trietoksisilan (Si), dietilfosfit (P), melamin reginesi (C), dimetilbenzen
stilfonik asit kullanarak Si-P veya Si-P-C yapisi i¢eren sol ¢6zeltisini hazirlmiglar ve
kumasglara aktarmuslardir. Kumaslar1 TGA, DSC analizleriyle ve dikey yakma testiyle
degerlendirmislerdir. Yikama dayanimimi degerlendirmek i¢in kumaslar1 10 kez
yikamiglardir. Sonug olarak yapisinda Si-P ve Si-P-C bulunan kumaslarin yanmadigi
ve C miktarmi belirleyen melamin reg¢inesi kullanim miktar arttikga kumasin termal

dayaniminin arttigin1 ve yikamaya karsi dayanikli olmadigini bulmuglardir.

Alongi ve ark. (2012a) tabaka tabaka kaplama kompleks yapisiyla gii¢ tutusurluk
Ozellik kazandirdiklar1 poliester/pamuk karigimi kumaslarin tutusma ve yanma
davranislarini incelemislerdir. Bu amacgla amonyum polifosfat (APP), kitosan, pozitif
ve negatif silika nanopartikiillerin sulu siispansiyonu, su ve asetik asit kullanarak
poliester/pamuk karisimi kumaglarda kitosan/APP + silika/silika (iki tabaka, BL) veya
silika/silika/kitosan/APP (dort tabaka, QL) kompleks yapilarini 5 veya 10 kat olacak
sekilde elde etmislerdir. Kumaglar1 TGA analiziyle, dikey yakma ve konik kalorimetre
testiyle degerlendirmislerdir. Sonug olarak iki tabakanin, dort tabakadan daha iyi gii¢
tutusurluk etkisi sagladigim1 ve kat sayismin artmasiyla gii¢ tutusurluk etkisinin

arttigin1 bulmuglardir.
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Alongi ve ark. (2012Db) sol-jel islemiyle pamuklu kumaslarin termal dayanimlarini
ve gilic tutusurluk oOzelliklerini arttrmak amaciyla kullandiklar1 alkoksisilan
baslaticilarin yapisal etkilerini (hidrolize edilebilir gruplarm sayis1 ve tipi, aromatik
halkalarm varlig1 vb.) incelemislerdir. Bu amagla baglatici olarak tetrametilortosilikat
(TMQOS), tetraetilortosilikat (TEOS), tetrabutilortosilikat (TBOS),
dietoksi(metil)fenilsilan (DEMPHS), trietoksi(etil)silan (TEES), (3-
aminopropil)trietoksisilan (APTES), 1,4-bis(trietoksisilil)benzen (BTESB) ve 1,2-
bis(trietoksisilil)etan (bTESE) ile su, etanol, dibiitiltindiasetat (DBTA) kullanarak
hazirladiklar1 sol ¢ozeltileri pamuklu kumaglara aktarmiglardir. Kumaglari TGA
analiziyle ve konik kalorimetre testiyle degerlendirmislerdir. Sonu¢ olarak
baslaticilarin termal dayanima etkisini TMOS > bTESB > bTESE > TEOS > TBOS =
TEES = DEMPhS > APTES olarak, gii¢ tutusurluk 6zelligine etkisini bTESB >>
TMOS > TEOS = TBOS = TEES =~ DEMPhS > bTESE > APTES olarak tespit
bulmuslar ve en iyi performanst TMOS, TEOS ve TBOS ile elde etmislerdir.

Alongi ve ark. (2012c) sol-jel islemiyle farkli metal alkoksit baslaticilar1 kullanarak
pamuklu kumaslar i¢in sentezledikleri inorganik kaplamalarin termal, gii¢ tutusurluk
ve mekanik Ozelliklerini incelemislerdir. Bu amagla baslatici olarak tetraetilortosilikat
(SiOy), tetraetilortotitanat (TiO2), tetraetilortozirkonat (ZrO.) ve aliiminyum
isopropilat (Al2O3) ile su, etanol, propanol ve dibiitiltindiasetat kullanarak
hazirladiklar1 sol ¢ozeltilerini pamuklu kumaslara aktarmislardir. Kumaslart TGA
analiziyle, konik kalorimetre, alev yayilma, LOI, kopma mukavemeti (serit yontemi)
ve siirtiinme mukavemeti (Martindale yontemi) testleriyle degerlendirmislerdir. Sonug
olarak baglaticilarin termal dayanima etkisini TiO2 > ZrO, > SiO; > AlOs, giic
tutusurluga etkisini konik kalorimetre testiyle SiO2 > TiO2 > ZrOz > AlOs, alev
yayilma testiyle TiO2 > SiO2 > ZrO; > Al,Os, LOI testiyle TiO2 = SiO2 = ALO3z > ZrO»

ve mekanik 6zellige etkisini SiO2 > TiO2 > Al,O3 > ZrO; olarak bulmuslardir.

Alongi ve ark. (2012d) pamuklu kumaslarin termal dayanimini ve gii¢ tutusurluk
ozelligini arttirmak i¢in ¢ok adimli sol-jel islemiyle fosfor katkili silisyum hibrid
yapist sentezlemislerdir. Bu amacla dietilfosfatoetiltrietoksisilan (DPTS), hidroklorik

asit, etanol ve su ile birlikte kondenzasyon katalizorii olarak dibutiltindiasetat (DBTA)
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ekleyerek veya eklemeyerek hazirladiklari sol ¢ozeltilerini pamuklu kumaglara tek
veya ¢ok tabakali olacak sekilde aktarmuslardir. Kumaslar1t TGA analiziyle, dikey
yakma ve konik kalorimetre testiyle degerlendirmislerdir. Sonug olarak tabaka sayisi
arttikca gii¢ tutusurluk etkisinin arttigmi ve ayni tabaka sayisinda DBTA kullaniminin

gii¢ tutusurluk etkisini azalttigini bulmuslardir.

Alongi ve ark. (2012e) pamuklu kumaslarin termal dayanimini ve gii¢ tutusurluk
Ozelligini arttirmak igin sol-jel islemiyle fosfor katkili silisyum hibrid filmleri
sentezlemislerdir. Bu amagla, (3-aminopropil)trietoksisilan (APTES),
dietilfosfatoetiltrietoksilan (DEPTES) ve N,N,N’,N’,N**,N’’-heksakis(metoksimetil)-
1,3,5-triazin-2,4,6-triamin  (MF) kullanarak hazirladiklar1 ¢ozeltileri pamuklu
kumaglara aktarmiglardir. Kumaslart TGA analiziyle ve dikey yakma testiyle
degerlendirmislerdir. Sonug olarak silisyum igeren APTES, P iceren DEPTES ve N
iceren MF ile elde edilen hibrid filmin komiir olusumunu arttirdigini, ugucu iirtinlerin
miktarmi azalttigmi ve bu sayede pamuklu kumasin termal dayanimini arttirdigini

bulmuslardir.

Alongi ve Malucelli (2013) sol-jel islemiyle mikro veya nano aliimina partikiil
iceren silisyum kaplamalar ile pamuklu ve pamuk/keten karigimi kumaslarm termal
dayanimini, gii¢ tutusurluk o6zelligini ve siirtinme mukavemetini arttirmay1
amaclamislardir. Bu amagla tetrametilortosilikat, su, etanol, dibiitiltindiasetat ile
birlikte mikro ve nano aliimina partikiilleri (AM ve AN) ekleyerek (SAM ve SAN)
veya eklemeyerek (S) hazirladiklar1 sol ¢ozeltilerini kumaglara aktarmiglaridir.
Kumaslar1 GA analiziyle, dikey yakma, konik kalorimetre ve siirtiinme mukavemeti
(Martindale yontemi) testleriyle degerlendirmislerdir. Sonu¢ olarak aliimina
partikiillerin (boyutlarina bakilmaksizin) toplam yanma hizin1 azalttigini, komiirlesme
olusumunu arttirdigini, siirtlinme mukavemetini arttirdigin1 ve pamuk/keten karigimi

kumaslarda pamuklu kumagslardan daha fazla etki gosterdigini bulmuslardir.
Alongi ve ark. (2013) pamuklu kumaslarin gii¢ tutusurluk 6zelligini arttirmak igin

sol-jel iglemiyle elde edilen fosfor ve azot katkili silisyum kaplamalarin sinerji ve aditif

etkisini incelemislerdir. Bu amagla dietilfosfatoetiltrietoksilan (D), hidroklorik asit,
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etanol, 1-hidroksietan 1,1-difosfonik asit (P), melamin (M), iire (U) kullanarak
hazirladiklar1 sadece D, P, M veya U igeren ve D ile birlikte P, M veya U iceren sol
¢ozeltilerini pamuklu kumaglara aktarmislardir. Kumaslar1 TGA analiziyle, dikey
yakma ve konik kalorimetre testleriyle degerlendirmislerdir. Sonu¢ olarak gii¢
tutusurluk etkisini DP >> DM = DU = D > P >> M = U olarak ve gii¢ tutusurluk
etkisinin fosfor katkili silisyum ile azot katkili silisyumdan daha yiiksek elde edildigini

bulmuslardir.

Colleoni ve ark. (2013) pamuklu kumaslara gii¢ tutusurluk 6zellik kazandirmak i¢in
sol-jel yontemine gore hazirladiklar1 ¢ozeltileri pamuklu kumasglara ¢ok katmanli
olacak sekilde aktarmuslardir. Bu amagla TEOS, DBTA, hidroklorik asit ve etanol
kullanilarak hazirlanan sol ¢ozeltileri pamuklu kumaslara ¢ok katmanli kaplama
olusturacak sekilde aktarmislardir. Kumaglar1 TGA analiziyle ve dikey yakma testiyle
degerlendirmislerdir. Kumaslarin yikama dayanimlarmi incelemislerdir. Katman
sayisimin ve TEOS miktarinin artmasmin termal dayanimi arttirdigini, DBTA’ ’nin
etkisinin  olmadigmi, Yyikama dayanimmin pamuklu kumaslardaki katman
tabakalarinin sayisina degil lif yiizeyine bagli oldugunu, DBTA varliginda arttigimn,
DBTA’nin bir 6nceki kaplamanin uzaklasmasmi 6nledigini ve etkili gii¢c tutusurluk
etkisi gozlenmese de, TEOS miktarinin artmasinin ve DBTA varligmm yikama

sonrasindaki etkiyi 6nemli 6l¢iide korudugunu bulmuslardir.

Vasiljevi¢ ve ark. (2013) seliilozik liflere gii¢ tutusuruk kazandirmak i¢in kullanilan
formaldehit igermeyen organik-inorganik hibrid sol-jel baslaticisi ile konvansiyonel
formaldehit iceren organofosfonati incelemislerdir. Bu amagla fosfor ve azot igeren
organik bilesiklerle organofonksiyonel hale getirilen trialkoksisilan sol-jel baslaticisi
(SiOP) ve organofosfonat (OP) kullanilmistir. SiOP, etanol, hidroklorik asit
kullanilarak farkli konsantrasyonlarda veya OP, etanol ve fosforik asit kullanilarak
hazirladiklar1 ¢ozeltileri pamuklu kumaslara aktarmuslardir. Kumaslari TGA
analiziyle, dikey yakma, egilme direnci ve hava gegirgenligi testleriyle
degerlendirmislerdir. Sonug olarak SiOP’nin OP’ye gore daha iyi termal dayanim, gii¢
tutusurluk sagladiginy, her ikisinin de hava gecirgenligini diisiirdiigiinii, OP’nin aksine

SiOP’nin egilme direncini arttirarak lif yumusakligini azalttigini bulmuslardir.
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Alongi ve ark. (2014) pamuklu kumaslarin gii¢ tutusurluk 6zelligini arttirmak igin
kullanilan sol-jel tiirevli yapilarina saf ve fosfor katkili silika fazlarnin etkisini
incelemislerdir. Bu amagla dietilfosfatoetiltrictoksisilan ~ (DPTES)  veya
tetraetilortosilikat (TEOS), hidroklorik asit, etanol ve su ile birlikte sodyum hidroksit
ekleyerek veya eklemeyerek hazirladiklar1 sol ¢ozeltilerini pamuklu kumaslara
aktarmislardir. Kumaglari TGA analiziyle, dikey yakma ve konik kalorimetre
testleriyle degerlendirmislerdir. Sonug¢ olarak fosfor katkili silikanin (DPTES) saf
silikaya (TEOS) gore daha iyi termal dayanim ve gii¢ tutusurluk etkisi sagladigini,

sodyum hidroksit varligmm bu etkiyi arttirdigini1 bulmuslardir.

Vasiljevi¢ ve ark. (2014) sol-jel islemiyle seliilozik liflere ¢ok fonksiyonlu su-yag
iticilik, antibakteriyellik ve gii¢ tutusurluk 6zelligi kazandirmay1 amaglamiglardir. Bu
amagcla baslatici/su-yag itici madde olarak 1H,1H,2H,2H-florooktiltrietoksisilan (SiF),
baglatic/antibakteriyel madde olarak  3-(trimetoksisilil)-propildimetiloktadesil
amonyum kloriir (SiQ), baslatic/giic tutusur madde olarak P,P-difenil-N-(3-
(trimetoksisilil)propil) fosfinik amid (SiP) ve ¢6ziicii olarak etanol kullanarak SiF, SiQ
ve SiP tek baslarina veya tiglii karisim halinde (SiFQP) hazirladiklari sol ¢6zeltilerini
pamuklu kumaslara aktarmiglardir. Kumaslar1 TGA analiziyle, temas ag¢is1 6l¢iimiiyle,
yag fiticilik, antibakteriyellik, dikey yakma, egilme direnci ve hava gegirgenligi
testleriyle degerlendirmislerdir. Sonu¢ olarak temas agisini tim ¢o6zeltilerle, yag
iticiligi SiF ve SiFQP ile, termal dayanim ve gii¢ tutusurlugu SiP ve SiFQP ile,
antibakteriyelligi SiQ ve SiFQP ile aynmi oranda elde etmisler ve egilme direncini
SiF’nin azalttigmi, digerlerinin yiikselttigini ve tiim ¢dzeltilerin hava gecirgenligini

degistirmedigini bulmuslardir.

Dong ve ark. (2015) sol-jel yontemiyle guanidil ve fosfor igeren polisiloksan gii¢
tutusur maddesi uyguladiklar1 pamuklu kumaslarin  yanma davranislarini
incelemislerdir. Bu amagla (3-aminopropil)trietoksisilan, disiyandiamit, 2-
fosfonobiitan-1,2,4-trikarboksilik asit, kalsiyum karbonat, asetik asit, fosfor
pentaoksit, lire ve su kullanarak hazirladiklar1 guanidil ve fosfor igeren polisiloksan

¢ozeltisini pamuklu kumaslara aktarmiglardir. Kumaslari TGA analiziyle ve konik
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kalorimetre testiyle degerlendirmislerdir. Sonug¢ olarak termal dayanimi arttirdigin,

ucucu irlinlerin olusumunu azalttigini ve komiir olusumunu arttirdigini bulmuslardir.

El-Shafei ve ark. (2015) ¢evre dostu maddeler kullanarak sol-jel yontemiyle
pamuklu kumaslarin gii¢ tutusurluk ve antibakteriyel oOzelliklerini arttirmay1
amaglamiglardir. Bu amacgla 1,2,3,4 biitan tetrakarboksilik asit (BTCA), sodyum
hipofosfit (SHP), titanyum tetra-izopropoksit (TTIP), kitosan, asetik asit, sodyum
hidroksit, aseton, iire, fosforik asit, dimetilformamid (DMF), izopropil alkol ve su
kullanarak  hazirladiklar1i BTCA+SHP, BTCA+SHP+kitosan  fosfat ve
BTCA+SHP+kitosan fosfat+titanyum dioksit ¢ozeltilerini pamuklu kumaslara
aktarmiglardir. Kumaglar1 TGA analiziyle, limit oksijen indeksi (LOI) ve
antibakteriyellik testleriyle degerlendirmislerdir. Sonug¢ olarak ¢6zeltilerin termal
dayanim, giic tutusurluk ve antibakteriyel oOzelliklerine etkisini BTCA+SHP >
BTCA+SHP+kitosan fosfat > BTCA+SHP+kitosan fosfat+titanyum dioksit olarak

bulmuslardir.

Vasiljevi¢ ve ark. (2015) sol-jel yontemiyle seliiloz liflerine gii¢ tutusur 6zellikte
DOPO-polilsilseskioksan kaplamasi uygulamiglardir. Bu amagla gii¢ tutusur maddesi
olarak 9,10-dihidro-9-oksa-10-fosfafenantren-10-oksit (DOPO), baslatici olarak
viniltrietoksisilan (VTS) ve tetraetoksisilan (TEOS), radikal baslaticisi olarak
azobisizobutironitril (AIBN) kullanarak 9,10-dihidro-9-oksa-10-fosfafenantren-10-
oksit-viniltrimetoksisilan (DOPO-VTS) bilesigini sentezlemislerdir. DOPO-VTS,
etanol ve hidroklorik asit kullanarak hazirladiklar1 sol ¢6zeltilerini pamuklu kumaslara
aktarmuslardir. Kumasglar1 TGA analiziyle, limit oksijen indeksi (LOI), dikey yakma
ve konik kalorimetre testleriyle degerlendirmislerdir. Sonu¢ olarak DOPO-VTS ile
LOI degerinin (%23,5), komiir olusumunun arttigimi ve duman salmiminin,

karbonmonoksit olusumununun, toplam 1s1 saliniminin azalttigini bulmusladir.

Zhang ve ark. (2015) sol-jel islemiyle yiinlii kumaslarin gii¢ tutusurluk ve termal
dayanim Ozelliklerini arttrmak i¢in bor igeren silisyum sollerini uygulamislardir. Bu
amagla tetraetoksisilan, borik asit (HsBO3), ¢inko borat (Zn3B20Og) ve amonyum borat

(NHsHB4O7), etanol ve hidroklorik asit kullanarak hazirladiklar1 sol ¢ozeltileri
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pamuklu kumaslara aktarmislardir. Kumaslar1t TGA analiziyle, limit oksijen indeksi
(LOI), dikey yakma, mikro kalorimetre ve duman yogunlugu testleriyle
degerlendirmislerdir. Sonug olarak bor igeren silika sol ¢ozeltilerin yiiksek termal
dayanim, iyi gii¢ tutusurluk etkisi sagladigini, duman olusumunu 6nledigini ve bor
iceren gii¢ tutusur maddelerinin LOI testiyle gii¢ tutusurluga etkisini NH4HB4O7
(%29,9) > H3BO3 (%29,4) > Zn3B20s (%29,0) olarak bulmuslardir.

Onar ve Mete (2016) sol-jel yontemiyle pamuklu kumaslara su-yag iticilik ve gii¢
tutusurluk ozellikleri kazandirmak i¢in organik-inorganik hibrid malzemeler
gelistirmiglerdir. Bu amagla tetraetilortosilikat (TEOS), hekzadesiltrimetoksisilan
(HDMS), su, etanol, hidroklorik asit (HCI), guanidin dihidrojen fosfat (GP), Guard
AFB, FX8000, iire ve formaldehit kullanarak nanosol ¢6zeltilerini, AC 105, VA 7110,
PU 1110 ve FC 9005 ve FX8000 kullanarak kaplama polimerlerini ve Guard NET,
Flam PCE-T, Guard AFB, Rucon DPO, Perrustol HEY, FC 9005 ve fosforik asit
kullanarak konvansiyonel kaplama polimerlerini hazirlamislardir. Hazirladiklar
nanosol c¢ozeltilerini (F) emdirme, kaplama polimerlerini, nanosoltkaplama
polimerlerini (P) ve konvansiyonel kaplama polimerlerini (C) pamuklu kumaslara
aktarmuslardir. Kumaglar1 DTA-TGA analiziyle, temas agis1 6l¢iimiiyle, yag iticilik,
limit oksijen indeksi (LOI) ve dikey yakma testleriyle degerlendirmislerdir.
Kumaslarin yikama dayanimlarin1 degerlendirmek icin 5 kez yikamislardir. Sonug
olarak F ile gili¢c tutusurluk etkisinin, P ile su-yag iticilik etkisinin, C ile yikamaya
dayanikli gii¢ tutusurluk/su-yag iticilik etkisinin daha iyi oldugunu ve kaplama
polimerleriyle herhangi bir etki saglanamadigini, ancak kaplama polimerleri (6zellikle
VA) F ile birlikte kullanildiginda (P) yikama dayanimi sagladigini bulmuslardir. Ek
olarak {iire/formaldehit kullanmanin ve iire/formaldehit kullanmadan GP miktarini
arttrmanin  yitkamaya dayanikli gili¢ tutusurluk/su-yag iticilik etkisi sagladigini

bulmuslardir.

Liu ve ark. (2016) sol-jel islemiyle pamuklu kumaslara uyguladiklar: fosfor igeren
inorganik-organik hibrid kaplamalarin yaniciliga etkisini incelemislerdir. Bu amagla
(3-aminopropil)trietoksisilan, fenilfosfonik dikloriir, etanol ve dietil eter kullanarak

hazirladiklar1 ~ di-(trietoksisililpropil)fenilfosfamid  hibrid ¢ozeltisini pamuklu
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kumaglara aktarmiglardir. Kumasglar1t TGA analiziyle, gii¢ dikey yakma ve mikro
kalorimetre testleriyle degerlendirmislerdir. Sonu¢ olarak pamuklu kumaglara
uyguladiklar1 fosfor, azot ve siliSyum igeren inorganik-organik hibrid kaplamasinin
giic tutusurluk ozelligi sagladigini, komiirlesme olusturarak tutugsma ve yanmayi

onledigini, yanici gaz salinimin1 azalttigini bulmuslardir.

Przybylak ve ark. (2016) gii¢ tutusur maddeler ve silisyum bilesikleriyle modifiye
ettikleri pamuklu kumaslara sol-jel islemiyle su iticilik ve gii¢ tutusurluk 6zelliklerini
kazandirmiglardir. Bu amagla birinci adimda (3-aminopropil)trietoksisilan, guanidin
karbonat (G) ve/veya amonyum dihidrojen fosfat (P), melamin (M), ortofosforik asit
kullanarak ve ikinci adimda florofonksiyonel polisiloksan (FSx) veya okta-
floropentiloksipropiltrietoksisilan (FS), su, asetik asit kullanarak hazirladiklar
¢ozeltileri sirasiyla pamuklu kumaslara aktarmislardir. Birinci adimdan sonra ve ikinci
adimdan sonra kumaglar1 temas acis1 6l¢iimiiyle, TGA analiziyle, limit oksijen indeksi
(LOI), dikey yakma ve mikro kalorimetre testleriyle degerlendirmislerdir. Kumasglarin
dayanimlarini degerlendirmek i¢in 5 kez kuru temizleme yapmislardir. Sonug olarak
P’nin G’den daha fazla gii¢ tutusurluk etkisi (LOI =P: %71,2; G: %58,1; G/P: %64,6;
G/P/M: %71,2) sagladigimi, FSx’in FS’den biraz fazla su iticilik etkisi (1° fazla)
sagladigini, M’nin gili¢ tutusurluk etkisini arttirdigini, FSx’in diistirdiigiinii, FS’nin
etkilemedigini, P’nin su iticilik etkisini biraz arttirdigini, G ve M’nin etkilemedigini,
en iyi etkiyi P/FS ve P/FSx ile elde ettiklerini ve islemin kuru temizlemeye karsi

dayanikli oldugunu bulmuslardir.

Zhang ve ark. (2016) sol-jel yontemiyle hazirladiklar1 bor silika hibrid sol
cozeltileriyle ipek kumaslara yikamaya karsi dayamikli giic tutusur Ozellik
kazandirmislardir. Bu amagla tetractoksisilan, borik asit, etanol, su, hidroklorik asit
kullanarak sol ¢ozeltilerini ve 1,2,3,4 biitan tetrakarboksilik asit (BTCA), sodyum
hipofosfit, su kullanarak BTCA ¢dzeltilerini hazirlamislardir. ipek kumaslara sadece
sol cozeltilerini, sadece BTCA ¢ozeltilerini veya her iki ¢ozeltiyi aktarmmglardir.
Kumasglar1 TGA analiziyle, limit oksijen indeksi (LOI), mikro kalorimetre ve duman
testleriyle degerlendirmislerdir. Kumaglar1 yikama dayanimlarini degerlendirmek i¢in

30 kez yikamislardir. Sonug olarak ipek kumaslarin sol ve/veya BTCA ¢ozeltileriyle
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gii¢ tutusurluk kazandigmi, en yiiksek gii¢ tutusurluk etkisinin sol ve BTCA birlikte
kullanildiginda saglandigini1 (LOL: %32,3), 1s1 salinimini, agirhik kaybini ve duman
olusumunu 6nemli Gl¢lide azalttigini ve gili¢ tutusurluk etkisinin yikamaya karsi

dayanikli oldugunu (LOI: %29,7) bulmuslardir.

Aksit ve ark. (2016) sol-jel islemiyle hazirladiklar1 fosfor (P), azot (N) ve silisyum
(S1) igeren sinerjistik etkili nanosoller ile pamuklu kumaslara gii¢ tutusurluk 6zelligi
kazandirmiglardir. Bu amagla etanol, su, tetraetoksisilan (TEOS) veya (3-
aminopropil)trietoksisilan (APTES), (3-glisidiloksipropil)trimetoksisilan (GPTMS)
fosforik asit, guanidin fosfat (GP), iire ve sodyum kloriir kullanarak baslatic: GPTMS
mol orani 1:1 veya 1:2 olacak sekilde hazirladiklar1 nanosolleri pamuklu kumaslara
aktarmiglardir. Kumaslar1 limit oksijen indeksi (LOI) ve alev yayilma testleriyle
degerlendirmislerdir. Kumaglarin yikamaya kars1 dayanimlarini degerlendirmek icin 1
kez yikama iglemi yapmuslardir. Sonug olarak P (GP), N (iire, APTES) ve Si (TEQOS,
APTES, GPTMS) sinerjisiyle pamuklu kumaslara olduk¢a yiiksek gii¢ tutusurluk
etkisi  (LOIl:  %35,3-40,7) saglandigini, N miktarinin  artmasiyla (APTES
kullanilmasiyla) ve Si miktarmin artmasiyla (GPTMS’nin mol oraninin artmasiyla)
etkinin arttigmi ve gii¢ tutusurluk etkisinin yikamaya karsi dayanikli olmadigini

bulmuslardir.
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2.1 Materyal

Bu tez kapsaminda gerceklestirilen ¢alismalarda kullanilan kumaslarin 6zellikleri

Tablo 2.1°de, kimyasal maddelerin 6zellikleri Tablo 2.2’de ve cihazlarin 6zellikleri

BOLUM iKi

MATERYAL VE YONTEM

Tablo 2.3’te verilmistir.

Tablo 2.1 Kumas ozellikleri.

Lif Tiirii | Kumas Tipi | Orgii Tipi Gﬁrd?g‘;ﬁfrbiye
Pamuk Dokuma Bezayagi Agartma
Atki SIkhg | Cozgii Sikhgi | iplik No Kumas Gramaji
(tel/cm) (tel/cm) (Ne) (g/m?)
26 36 30/1 120
Tablo 2.2 Cihaz 6zellikleri.
Cihaz Marka Model
Dikey fular makinesi Rapid P-Al
Dikey fular makinesi Atag ATC-F350
Kaplama cihazi Atag ATC-RKL40
Raméz Rapid H-TS-3
Etiiv Niive EN 500
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Tablo 2.3 Kimyasal maddeler.

Isim Kisaltma Molekiil Formiilii
Etanol EtOH CH3CH:0H
Su H20 H20
Tetraetoksisilan TEOS Si(OCzHs)4
(3{ Qﬂﬂ;@[&%‘“ APTES H2N(CH2)3Si(OC2Hs)s
eI | Grrus
S(TrmetokSISIPIOPI | TMSPMA | HyC=C(CHs)COA(CH)sSI(OCH:)s
Amonyum fosfat AP NH4H2PO4
Diamonyum fosfat DAP (NH34)2HPO4
Guanidin fosfat GP NH2C(=NH)NH> - H3PO4
Ure - NH2CONH:
Hidroklorik asit HCI HCI
Fosfosrik asit H3PO4 H3PO4
Sodyum kloriir NaCl NaCl
Asetilaseton AA CH3COCH.COCHjs
Trietilamin TEA (C2Hs)3N
Tween® 20 - CsH114026
Vinil asetat VAM CH3CO,CH=CH:
Metil metakrilat MMA CH>=C(CH3)COOCHz3
Potasyum persiilfat KPS K2S20s
Benzoil peroksit BPO (CeH5CO)20:
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Tablo 2.3 Kimyasal maddeler (devamn).

. MA
. o . 1 (0
Isim Gorevi Marka K+ (%) (g/mol)
Etanol Sigma-Aldrich | >99,8 46,07
Coziici
Su - 18,02
Tetraetoksisilan Sigma-Aldrich 98 208,33
_ _ Baslatict
(3-Aminapropil) (Precursor) | sjgma-Aldrich | =98 | 221,37
trietoksisilan
(3-G|_isidi|ok_sipropil) Capraz Baglayici Sigma-Aldrich 508 248,39
trimetoksisilan Madde
3-(Trimetoksisilihpropil | 5 -1 Madde | Sigma-Aldrich | 95 | 248,35
metakrilat
Amonyum fosfat Sigma-Aldrich | >98 5 | 115,03
i Giig Tutusur | sjgma-Aldrich
Diamonyum fosfat Madde g >98 | 132,06
Guanidin fosfat 2 98 157,07
Ure Azot Bilesigi | Sigma-Aldrich | >98,5 | 60,06
Hidroklorik asit Merck 37 36,46
Asit Katalizori
Fosfosrik asit Merck 85 98,00
. Coziicii Yardimcei e
Sodyum kloriir Maddesi Emir Kimya 58,44
Asetilaseton Selatlam.a Merck >99 100,12
Maddesi
Trietilamin Asit Tutucu Sigma-Aldrich | >99 101,19
Tween® 20 Dispergator Merck 1227,72
Vinil asetat Sigma-Aldrich >99 86,09
Monomer
Metil metakrilat Sigma-Aldrich 99 100,12
. Carlo Erba
Potasyum persiilfat Baslatici Reagents >99 270,33
Benzoil peroksit (Initiator) Sigma-Aldrich 75 242,23

1 K: Konsantrasyon

2 GP Setas Kimya Sanayi A.S. firmasindan temin edilmistir.
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2.2 Yontem

2.2.1 Nanosol ve Hibrid Cozeltilerinin Eldesi

Inorganik bilesen (nanosol ¢dzeltisi) sol-jel ydntemiyle, organik bilesen (polimer
cozeltisi) radikal zincir (katilma) polimerizasyonu yontemiyle ve organik/inorganik
hibrid yap1 (hibrid ¢ozeltisi) sol-jel islemiyle inorganik ag olustuktan sonra organik
polimerizasyonun yapilmasiyla elde edilmistir. Hibrid ¢dzeltisi monomer olarak VA
veya MMA kullanilarak iki farkli sekilde elde edilmistir. Cozeltilerin elde edilmesi iki
tekrarli olacak sekilde yapilmistir.

Gii¢ tutusur maddenin dogrudan eklendigi nanosol ¢ozeltilerinin ve VA’nin
monomer olarak kullanmildigr hibrid ¢o6zeltilerinin eldesi: EtOH iizerine sirasiyla
H.0, TEOS veya APTES ve GPTMS eklenerek karistirilmistir. GPTMS, GP ile
calisildiginda eklenmistir. HCI veya H3POys ile pH kontrolii yapilarak asidik hidroliz
saglanmstir. AP, DAP veya GP eklenmistir. NaCl ve iire eklenerek karistirilmistir.
NaCl, AP ve DAP ile galisildiginda eklenmistir. HCI veya H3POjs ile pH kontroli
yapilmistir. Karigim 60°C’de 1,5 saat karistirilarak nanosol ¢ozeltisi hazirlanmastir.
H>O iizerine sirasiyla VA, Tween 20 ve KPS eklenmistir. 80°C’de 1 saat refluks
islemiyle karistirilarak polimer ¢ozeltisi hazirlanmigtir. H2O iizerine sirasiyla VA ve
Tween 20 eklenerek karistirilmistir. Karigim ve APS sirasiyla nanosol ¢ozeltisine
eklenmigstir. 80°C’de 1 saat refluks islemiyle karistirilarak hibrid c¢ozeltisi
hazirlanmistir. Tablo 2.3’te kullanilan kimyasallarin gorevleri (kullanim amaglari),
Tablo 2.4’te hazirlanan nanosol ¢ozeltilerinin regeteleri (Kimyasal maddelerin
miktarlar1), Tablo 2.5’te hazirlanan polimer ve hibrid c¢ozeltilerinin regeteleri

(kimyasal maddelerin miktarlart) ve Sekil 2.1°de islem akis1 verilmistir.
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Sekil 2.1 Gii¢ tutusur maddenin dogrudan eklendigi nanosol ¢ozeltilerinin ve VA’ nin monomer olarak

kullanildig hibrid ¢ozeltilerinin eldesinin islem akis1.
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Gii¢ tutusur maddenin dolayh (¢oziilerek) eklendigi nanosol ¢ozeltilerinin ve
MMA’nin monomer olarak kullanildig hibrid ¢ozeltilerinin eldesi: EtOH {izerine
TEOS veya APTES, GPTMS, TMSPMA ve AA velveya TEA eklenerek
karistirtlmigtir. TMSPMA hibrid ¢6zeltisi hazirlanacaksa eklenmistir. HsPOy4 ile pH
kontrolii yapilarak asidik hidroliz saglanmistir. GP ve iire, H20 ile ¢oziilerek eklenmis
ve karistirilmigtir. GP ve {irenin eklenmesi sirasinda ve sonrasinda HsPOjs ile pH
kontrolii yapilmistir. Oda sicakliginda 1,5 saat karistirilarak nanosol c¢ozeltisi
hazirlanmistir. MMA iizerine BPO eklenerek oda sicakliginda 15 dk karistirilmastir.
Karisim nanosol ¢ozeltisine eklenmistir ve oda sicakliginda 30 dk karistirilarak hibrid
cozeltisi hazirlanmistir. Tablo 2.3’te kullanilan kimyasallarm gorevleri (kullanim
amagclar1), Tablo 2.4’te hazirlanan nanosol ¢ozeltilerinin regeteleri (kimyasal
maddelerin miktarlar1), Tablo 2.5’te hazirlanan hibrid ¢6zeltilerinin regeteleri

(kimyasal maddelerin miktarlar1) ve Sekil 2.2°de islem akis1 verilmistir.
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-

Sekil 2.2 Gii¢ tutusur maddenin dolayli (¢oziilerek) eklendigi nanosol ¢ozeltilerinin ve MMA’nin

monomer olarak kullanildig: hibrid ¢6zeltilerinin eldesinin islem akisi.
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Tablo 2.5 Polimer ve hibrid ¢ozeltilerinin regeteleri.

Regete No 12
Kimyasal | Birim

P A3 D2 G13 | G14 | G15 | G16 | G17 | G18
EtOH ml 50 50 35 35 35 35 73 73
H,O ml 35 35 50 50 50 50 157 | 157
TEOS ml 11 11 11 11 22,4
APTES ml 11 11 23,4
GPTMS ml 11 11 12,7 | 12,7
TMSPMA ml 23,8 | 238
AA ml 10,3 | 10,3
HCI pH 5-5,5
HsPO, pH 5-55 | 45-5 | 45-5 | 45-5 | 45-5 | 3-35 | 3-35
AP ar 6,2
DAP ar 7,12
GP ar 8,46 | 8,46 | 8,46 | 8,46 | 15,7 | 157
NaCl ar 3,15 | 3,15
Ure ar 222 | 222 | 2,22 | 222 | 2,22 | 2,22 3 3
H20 ml 40 40 40 40 40 40 40
VA ml 40 40 40 40 40 40 40
MMA ml 32,1 | 32,1
Tween 20 ml 4 4 4 4 4 4 4
KPS ar 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4
BPO ar 0,72 | 0,72

L P: Polimer (vinil asetat), A: Amonyum fosfat, D: Diamonyum fosfat, G: Guanidin fosfat
2 Polimer ve hibrid ¢ozeltileri, recetelerle iki tekrarli olacak sekilde elde edilmistir.
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2.2.2 Nanosol, Polimer ve Hibrid Cozeltilerinin Pamuklu Kumaslara Aktarilmast

Nanosol ve hibrid ¢ozeltileri pamuklu kumaslara daldirma ile kaplama (dip-
coating) yontemiyle fular makinesinde (Rapid, P-A1l veya Atag, ATC-F350) %90 AF
ve 1,8 kg/cm? veya 1,8 bar basing ile aktarilmistir. Polimer ¢ozeltisi direk kaplama
yontemiyle kaplama cihazinda aktarilmistir. Daldirma ile kaplama (dip-coating) ve
direk kaplama yapilan kumaglar 100°C’de etiivde kurutulmus ve 140°C’de ramozde
fikse edilmistir. Hibrid ve nanosol ¢ozeltileriyle uygulanan kaplama islemi 3 katmanlh
olacak sekilde gerceklestirilmistir. Islem akis1 Sekil 2.3’te verilmistir. Cozeltilerin

pamuklu kumaglara aktarilmasi islemi iki tekrarli olacak sekilde ger¢eklestirilmistir.

Kumas

y k4

------- > —{ Dip-coating yontemi | Direk kaplama yontemi

h 4 k

Y

3 tekrar L Cozelti aktarilmis kumas +«— —

Y

100°C'de 10 dk kurutma

140°C'de 3 dk kurutma

‘ Kaplanmis kumas ‘

Sekil 2.3 Kaplama islem akis.
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2.3 Degerlendirmede Kullanilan Test ve Analiz Yontemleri

Pamuklu kumaglarin karakterizasyonunun degerlendirilmesi amaciyla yapilan
analiz ve testlerden Once, numuneler en az 24 saat siireyle standart atmosfer
kosullarida (20£2°C ve %65+2 bagil nem) bekletilmistir.

2.3.1 FTIR-ATR (Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektrofotometresi - Azaltilmis
Toplam Reflektans) Analizi

FTIR-ATR analizi, kumaslarda bulunan fonksiyonel gruplarm ve baglarin
durumunu belirlemek amaciyla gegirgenlik (transmittance) modunda 650 — 4000 cm
araliginda Shimadzu/IR Prestige21 ve MIRacle Diamond ATR cihazlarinda islem

gormiis kumasa ve islem gérmemis kumaslara yapilmistir.

2.3.2 XPS (X-Istnt Fotoelektron Spektroskopisi) Analizi

XPS analizi, kumaslarda bulunan elementlerin belirlenmesi amaciyla Thermo
Scientific K-Alpha Surface Analysis cihazinda islem gormemis kumasa ve islem
gormiis kumaslara yapilmistir. XPS analiziyle elementlerin pik degerleri ve atomik

oranlar1 elde edilmistir.

2.3.3 SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) Analizi

SEM analizi, kumaslarmn yiizey morfolojisini belirlemek amaciyla 2 kV voltajda
1.000 ve 2.000 X bityiitmeyle FEI Quanta 250 FEG cihazinda ve 3 kV voltajda 5.000
ve 10.000 X biiyiitmeyle Philips XL 30S FEG cihazinda gerceklestirilmistir. SEM
goriintiileri islem gérmemis kumastan, islem gérmiis kumaslardan, 1 kez yikanmis

kumaglardan ve 1 kez kuru temizleme islemi yapilmis kumaslardan elde edilmistir.
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2.3.4 DTA-TGA (Diferansiyel Termal Analiz - Termogravimetrik Analiz) Analizi

DTA-TGA analizi, kumasglarin termal oOzelliklerinin belirlenmesi amaciyla
10°C/dk. 1sinma hizinda ve 25-500°C araliginda azot ortaminda Setaram Labsys
Termogravimetri Analiz ve Diferansiyel Termal Analiz Sistemi (TG/DT) cihazinda

islem goérmiis kumasa ve islem gormemis kumaglara yapilmistir.

2.3.5 LOI (Limit Oksijen Indeksi) Testi

ASTM D2863 — 13 standardiyla tanimlanan limit oksijen indeksi (LOI) testi,
kumaslarin gii¢ tutusurluk 6zelliklerini belirlemek amaciyla LOI 6l¢iim cihazinda 50

mm x 140 mm boyutundaki kumas numunesine yapilmistir.

2.3.6 Alev Yayilma Testi

TS EN ISO 15025 standardiyla tanimlanan alev yaymma testi, kumaslarin gii¢
tutusurluk 6zelliklerini belirlemek amaciyla alev yayilma test cihazinda dikey yondeki
160 mm x 200 mm boyutundaki kumas numunesine, alt kenarinin 35 mm yukarisindan
yiizeyine yatay yonde 10 sn uygulanan alevle gergeklestirilmistir (Sekil 1.7; ylizey
yakmasi, yatay). Test, 3 tekrarli yapilarak elde edilen verilerin ortalama degerleri
sonu¢ olarak verilmistir. Alev yayima testiyle tutusma durumu, yanma siiresi,

alevlenme siiresi, is boyutu ve alevin yayildigi alan ile ilgili veriler elde edilmistir.

2.3.7 Dikey Yakma Testi

ASTM D6413/D6413M — 15 standardiyla tanimlanan dikey yakma testi,
kumaslarin gii¢ tutusurluk 6zelliklerini belirlemek amaciyla dikey yakma cihazinda
(Govmark, VC-2-X) dikey yondeki 76 mm x 300 mm boyutundaki kumas
numunesine, alt kenarindan dikey yonde 12 sn uygulanan alevle gerceklestirilmistir
(Sekil 1.7; kenar yakmasi, dikey). Test, 3 tekrarli yapilarak elde edilen verilerin
ortalama degerleri sonug¢ olarak verilmistir. Dikey yakma testiyle tutusma durumu,

yanma siiresi, i¢in i¢in yanma siiresi ile ilgili veriler elde edilmistir.
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2.3.8 Yikama Dayanmiminin Degerlendirilmesi

Islem gormiis kumaslara yikama dayanimlarini degerlendirmek icin TS EN ISO
12138 Tekstil kumagslarinin alevienebilirlik deneyinden once ev ve benzeri yerlerde
camagsir yikama iglemleri standardina gore A tipi (yatay tamburlu) c¢amasir
makinesinde 30°C’de fosfat icermeyen ECE referans deterjan1 A (SDC Enterprises
Limited) kullanilarak 1 kez yikama islemi yapilmistir. Kumaslar standart atmosfer
kosullarinda asili halde bekletilerek kurutulmustur. Yikanmis kumaslara LOI, alev
yayillma, dikey yakma testleri ve SEM analizi yapilmis, yikama Oncesinde ve

sonrasinda elde edilen sonuglar karsilastirilmistir.

2.3.9 Kuru Temizleme Dayaniminin Degerlendirilmesi

Islem gérmiis kumaslara kuru temizleme dayanimlarini degerlendirmek i¢in TS EN
ISO 3175-2 Kumas ve giyeceklerin ticari bakim, kuru temizleme ve yas temizleme
islemleri - Boliim 2: Tetrakloroetilen kullanilarak temizleme ve bitim islemleri
vapudiginda performansin denenmesi igin islem standardima gore normal islem
sartlarinda 1 kez kuru temizleme islemi yapilmistir. Kuru temizleme islemi yapilmis
kumaglara LOI, alev yayilma, dikey yakma testleri ve SEM analizi yapilmis, yikama

Oncesinde ve sonrasinda elde edilen sonuglar karsilastiriimistir.
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BOLUM UC
SONUCLAR VE TARTISMA

3.1 FTIR-ATR (Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektrofotometresi - Azaltilmis
Toplam Reflektans) Analizi

FTIR-ATR analizinin sonuglar1 Sekil 3.1 — Sekil 3.17°de verilmistir. Islem g&rmiis
ve gormemis kumaslar igin 3339 — 3318 cm™ araligindaki pik seliiloz, silisyum
bilesikleri (TEOS, APTES ve GPTMS) ve GP i¢in OH gerilimini, 3287 — 3245 cm™
araligindaki pik seliiloz ve silisyum bilesikleri igin CH3 (alkil) titresimini, 2928 — 2897
cm? arahgindaki pik seliiloz ve silisyum bilesikleri icin CH2 (alkilen) titresimini
goOsteren ve st iiste gelen piklerdir (Alongi ve ark., 2012d; 2012e; Al-Oweini ve EI-
Rassy, 2009; Bechi ve ark., 2013; Brancatelli ve ark., 2011; Chung ve ark., 2004;
Colleoni ve ark., 2013; Gao ve ark., 2005; Lazghab ve ark., 2010; Liu ve ark., 2016;
Przybylak ve ark., 2016; Rubio ve ark., 1998; Vasiljevi¢ ve ark., 2015; Wang ve ark.,
2006; Zuo ve ark., 2010). Islem gérmiis kumaslarda goriilen 3750 — 3740 cm™ piki
silisyum bilesiklerine ait Si-OH gruplarini gostermektedir (Jin ve ark., 2014). 3229 -
3190 cm? piki silisyum bilesiklerinin Si-OH grubuna ve azot bilesiklerinin (GP, iire,
APTES) N-H (amin, amid) grubuna ait iist iiste gelen pikleri ifade etmektedir (Launer,
1987). islem gdrmiis kumaslarda GP igin 4000 — 2500 cm™ aralig1 NHz'nin simetrik
ve asimetrik gerilim titresimini (Suvitha ve Murugakoothan, 2012) ve 3400 — 2800
cm? araligi P-OH titresimini (Jin ve ark., 2014) igermektedir. Ayn1 zamanda bu
piklerle iist iiste gelen 3300 — 2500 cm™ araliginda silisyum bilesikleri icin ¢esitli CH
titresimleri ve gerilimleri mevcuttur (Al-Oweini ve EI-Rassy, 2009; Gao ve ark., 2005;
Rubio ve ark., 1998). Fosfor bilesiklerinin (GP) O=P—OH grubu olusumunu gosteren
1700 — 1580 cm™ arahigini igeren karakteristik piki (Hoffmann ve ark., 1979), silisyum
bilesiklerinin R3SiC grubu olusumunu gosteren 1725 — 1660 cm™ araligmni igeren pik
(Launer, 1987), azot bilesiklerinin NH, gerilim titresimini gdsteren 1669 cm™ piki
(Suvitha ve Murugakoothan, 2012) ve C=0 (karbonil) grubu olusumunu gostreren
1664 cm™ piki (Przybylak ve ark., 2016) iist iiste gelmektedir ve islem gormiis
kumaslarda 1670-1656 cm™ araliginda goriilmektedir. Sadece islem gdrmemis

kumastaki 1647 cm™ piki adsorblanmis suyu (Chung ve ark., 2004; Vasiljevi¢ ve ark.,
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2013; Wang ve ark., 2006) ve 1427 cm™ piki CH dalgalanma titresimini (Chung ve
ark., 2004; Colleoni ve ark., 2013) ifade etmektedir. Islem gormiis kumaslarda 1431 —
1452 cm? arahginda goriilen pik, silisyum bilesikleri icin C=C gerilim titresimi (Al-
Oweini ve El-Rassy, 2009; Vasiljevi¢ ve ark., 2015) ve fosfor bilesiklerinin P=0 grubu
olusumu (Hoffmann ve ark., 1979) ile iliskili Gist Giste gelen piklerdir. Tiim kumaglarda
goriilen 1354 — 1368 cm? araligindaki pik CH simetrik deformasyon titresimini (Al-
Oweini ve El-Rassy, 2009; Chung ve ark., 2004; Rubio ve ark., 1998) gostermektedir.
Islem gdrmiis kumaslarda goriilen 1313 — 1323 cm™ arahgindaki pik C-N gerilim
titresimini (Liu ve ark., 2016; Jin ve ark., 2014) ve 1254 — 1250 cm™ araligindaki pik
fosfor bilesiklerinin karakteristik P=O titresim gerilimini (Alongi ve ark., 2012d,;
2012e; Gao ve ark., 2005; Jin ve ark., 2014; Zuo ve ark., 2010) ifade etmektedir ve
iist iiste gelen piklerdir. 1215 cm™ noktasinda goriilen yogun pik, hem silisyum
bilesikleri i¢in Si-O-Si asimetrik gerilimini (Bechi ve ark., 2013; Lazghab ve ark.,
2010; Rubio ve ark., 1998) hem de GP i¢in guanidinin C-N titresimini (Suvitha ve
Murugakoothan, 2012) gésteren {ist {iste gelen piklerdir ve islem gérmiis kumaslarda
1200 — 1219 cm™* arahiginda goriilmektedir. Tiim kumaslarda goriilen yaklasik 1040
cm? noktasmdaki yogun pik C-C, C-O ve Si-O-Si titresimiyle iliskilidir (Alongi ve
ark., 2012e; Bechi ve ark., 2013; Chung ve ark., 2004; Dong ve ark., 2015; Hoffmann
ve ark., 1979; Rubio ve ark., 1998). islem gdrmiis kumaslarda goriilen 787 — 752
cm? araligimdaki pik, Si-C gruplarinm olusumunu (Al-Oweini ve El-Rassy, 2009;
Alongi ve ark., 2012e; Liu ve ark., 2016; Launer, 1987) ve Si-O-Si asimetrik gerilimini
(Al-Oweini ve EI-Rassy, 2009; Brancatelli ve ark., 2011; Colleoni ve ark., 2013) ifade
etmektedir. islem gormiis kumaslarda goriilen 651 cm? piki, O-P-O titresimi
(Hoffmann ve ark., 1979) ve Si-O titresimi (Hoffmann ve ark., 1979; Rubio ve ark.,
1998) ile iliskili tist Giste gelen piklerdir. P ve Si iceren malzemelerde P ve Si bagi ile
iliskili pikleri tanimlamak, ilgili piklerin iist iiste gelmesi nedeniyle olduk¢a zordur
(Hoffmann ve ark., 1979). Bu durumla pamuklu kumaslara yapilan FTIR-ATR

analizlerinin sonuglarinda karsilagilmistir.
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Sekil 3.17 G16’nmn FTIR-ATR grafigi.

3.2 XPS (X-Isim Fotoelektron Spektroskopisi) Analizi

XPS analizinin sonuglar1 Sekil 3.18 — Sekil 3.28’de verilmistir. Islem gérmemis
kumas (0) seliiloz yapist nedeniyle %64 C ve %36 O igermektedir. G1, G2, G5, G6-
G13 basta seliiloz kaynakli olmak tizere %35-59 C ve %27-36 O icerirken, 0’dan farkli
olarak %2-4 N, %3-20 Si ve %1-6 P igermektedir.

G1 ve G2’de esit miktarda P, APTES etkisiyle G1’de G2’den 2,6 kat daha fazla N
ve TEOS etkisiyle G2’de G1’den 1,2 kat daha fazla Si bulunmustur. Nanosol
cozeltileriyle (G1, G2) hibrid ¢6zeltilerinden (G13) daha fazla P, Si ve N miktar1 elde
edilirken, GPTMS kullanimiyla (G5) Si miktar arttirilmistir. APTES (G10, G11, G12)
ile TEOS’a (G7, G8, G9) gore 1,2-1,3 kat daha fazla N, 1,2-2 kat daha fazla P ve 3-5
kat daha az Si miktar1 tespit edilmistir. APTES N, TEOS Si, GP ve H3PO4 P miktarinda
dogrudan etki gostermistir. G7 ve G10’da N, Si ve P miktar1 AA etkisiyle daha diisiik
olurken, G8 ve G11°’de N miktar1 TEA etkisiyle daha yiiksek olmustur. G12’de N, Si
ve P miktar1 G10 ile G11 arasinda elde edilmistir. G9°da N ve P miktar1 G7 ve G8
degerlerine yakinken, Si miktar1 oldukc¢a yiiksek bulunmustur.
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Sekil 3.27 G12’nin XPS grafigi.
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Sekil 3.28 G13’iin XPS grafigi.

3.3 SEM (Taramah Elektron Mikroskobu) Analizi

SEM gériintiileri Sekil 3.29 — Sekil 3.47’te verilmistir. islem gérmemis kumas ile
karsilastirildiginda, islem gormiis kumaslarin yiizeyinde olusan kaplama, lifler
arasinda olusan ¢apraz baglanmalar ve ek olarak, bazi yerlerde kiire ve gubuk seklinde
liflerle bag olusturmayarak kumas yiizeyinde serbest halde kalmis partikiiller
goriilmektedir. Nanosol ¢ozeltileriyle elde edilen lif yiizeyindeki kaplamalarin APTES
ile TEOS’a gore daha yogun sekilde olustugu ve serbest partikiil miktarmnin TEOS ile
APTES’e gore daha fazla oldugu bulunmustur. GPTMS kullanimiyla lifler arasindaki
baglarin miktarmin, kaplamanin yogunlugunun arttigi, serbest partikiil miktarmin
azaldigr ve GPTMS miktariin artmasiyla bu etkilerin arttig1 tespit edilmistir. AA ve
TEA kullanilmasiyla serbest partikiillerin olusumunun engellendigi bulunmustur.
Hibrid c¢ozeltileriyle elde edilen lif yiizeyindeki kaplamalarda VA ile serbest
partikiillerin 6nemli 6l¢lide arttigi, GPTMS kullanimiyla engellendigi goriilmektedir.
MMA ile elde edilen kaplamalarin olduk¢a diizglin oldugu ve serbest partikiil

icermedigi goriilmektedir.

1 kez yikanmis kumaslarin yiizeyindeki partikiillerin tamamimna yakminin

uzaklastigi ancak kaplama ile c¢apraz baglanmalarm kismen korundugu
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anlasilmaktadir. Ayrica yikama etkisiyle liflerin deformasyona ugradigi ve yassilastigi
goriilmektedir. Kumaslarin ylizeyindeki kaplamalarin pargalanarak dagildigi, kismen
uzaklastig1 veya topaklanarak lif ylizeyinde kiirecikler olusturdugu ve lifler arasindaki
capraz baglanmalarin tamamma yakininin koptugu goriilmektedir. TEOS ve APTES
farki olmaksizin nanosol ¢ozeltileriyle elde edilen kaplamalarin tamamina yakminin
uzaklastigi, GPTMS kullanimiyla kaplamalarin ve baglarin az da olsa korundugu,
GPTMS miktarinin artmastyla bu korunmus kisimlarin fazlalastig: gériilmektedir. AA
ve TEA kullanimiyla kaplamalarin ve baglarin kismen korundugu, kaplamalarin bir
kisminin topaklanarak life bagli durumda kaldigi ve lif ylizeyinden uzaklagmadigi
bulunmustur. VA kullanilan hibrid ¢d6zeltileriyle partikiillerin  tamaminm,
kaplamalarin ve baglarin tamamina yakmin uzaklastigi, GPTMS kullanimmin

uzaklasmay1 bir miktar engelledigi tespit edilmistir.

1 kez kuru temizleme yapilmis kumaslar yiizeyindeki kaplamanin ve capraz
baglanmalarin korundugu, kaplamanin iizerinde az da olsa birikmelerin olustugu,

liflerin bir miktar sistigi goriilmektedir.

AccV SpotMagn Det WD |——— 10um
200kV 20 2000x SE 58 IYTEMAM

Sekil 3.29 Islem gérmemis kumasin SEM goriintiisii.
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0 ym
IYTEMAM

AceV SpotMagn Det WD jp————— 20 um
] R— 200kv20 J000x SE 57 INTEMAM

IYTEMAM

| a b

AceV  Spot Magn - AccV SpotMagn Det WD p————] 10m
o 200KV 20 2000x X /200kV20 2000x SE 59 IYTEMAM

A ,
a b
Sekil 3.32 G3’iin (a) kaplanmis ve (b) yikanmig SEM goriintiileri.
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Acc.V SpotMagn Det WD }———— 10um AdeV SpotMagn Det WD }—————— /10m
200kV 20 2000x SE 5.7 IYTEMAM 200KV 20 2000x SE 5.7 IYTEMAM

a b

Sekil 3.33 G4’iin (a) kaplanmis ve (b) yikanmis SEM goriintiileri.

p 7
AecV Spot Magn ’/65t WD p————f 10um
200KV 20 2000% SEZ55 . IYTEMAM ¥

a b

Sekil 3.34 G5’in (a) kaplanmis ve (b) yikanmis SEM goriintiileri.

f' ; $ : : g
AccV SpotMagn Dt WD j—&———f 10um 5 : Acc.V  Spot Magn
2.00k¢20 . 2000x SE 56 IYTEMAM . ’ 200KV 20 2

a ‘ b

Sekil 3.35 G6’nin (a) kaplanmis ve (b) yikanmis SEM goriintiileri.
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30 ym
IYTEMAM

C

Sekil 3.36 G7’nin (a) kaplanmus, (b) yikanmis ve (¢) kuru temizle yapilmis SEM goériintiileri.

30 ym
IYTEMAM

Sekil 3.37 G8’in (a) kaplanmus, (b) yikanmis ve (c¢) kuru temizle yapilmig SEM goriintiileri.
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0 ym
IYTEMAM

Sekil 3.38 G9’un (a) kaplanmis, (b) yikanmis ve (c) kuru temizle yapilmis SEM goriintiileri.

0 ym
IYTEMAM

Sekil 3.39 G10’un (a) kaplanmis, (b) yikanmis ve (c) kuru temizle yapilmig SEM goriintiileri.
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30 ym
IYTEMAM

~

30 ym
IYTEMAM

Sekil 3.41 G12’nin (a) kaplanmus, (b) yikanmis ve (c) kuru temizle yapilmig SEM gorintiileri.
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AccM SpotMagn . Det WD p—————f 10unt
[ — 200 kv 20> 2000x  SE .56 IYTEMAM

IYTEMAM

a b

4 2 AR
AccV SpotMagn Det WD }———— 10um -~ \ AccV SpotMagn. Det WD . }——————— 10um
200kv 20 2000x SE 56 IYTEMAM e : 4 200KV 2.0/2000x SE 69 IYTEMAM

a | b

pm
IYTEMAM

Sekil 3.44 G15’in (a) kaplanmis ve (b) yikanmig SEM goriintiileri.
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AccV SpotMagn® Det WD AccV SpotMagn Det WD ———q0um
200KV 20 2000x SE 55 M J 200KV 20 2000x SE 5B IVTEMAM L

a b
Sekil 3.45 G16’nin (a) kaplanmis ve (b) yikanmig SEM goriintiileri.

HV | spot | d
3.00kV | 30 E

Sekil 3.46 G17’nin kaplanmig SEM goriintiisii.

D x | 82.9 ym m | 1.32¢-3 Pa AM

H s d

3.00kv | 3.0 ETD

Sekil 3.47 G18’in kaplanmig SEM goriintiisi.
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3.4 DTA-TGA (Diferansiyel Termal Analiz - Termogravimetrik Analiz) Analizi

DTA-TGA analiziyle elde edilen grafikler Sekil 3.48 — Sekil 3.54°te ve veriler
Tablo 3.1’de verilmistir. Tiim kumasglar i¢in birbirleriyle iligkili olan DTA egrisinde
iki adet pik ve TGA egrisinde iki adim goriilmektedir. Birinci pik (T1: 74 — 88°C)
seliilozda bulunan suyun uzaklagmasi (buharlagsmasi) ile iliskili endotermik piktir.
Kaplanmis kumaglarin (G7 — G12) pikleri, islem gérmemis kumasin (0) pikinden daha
diisik sicaklikta goriilmektedir. Bu durum fosforilasyon tepkimelerinden
kaynaklanmaktadir (Hendrix ve ark., 1970). Birinci adim suyun uzaklagmasi sonucu
olusan agirlik kaybmi (T1: %1 — 2) gostermektedir. 0’ agirhik kaybi, G7 — G12’den

daha fazla olmustur.

Ikinci pik (T2: 275 — 370) seliilozun pirolizi (bozunmasi) ile iliskilidir ve 0 i¢in
endotermik, G7 — G12 i¢in ekzotermik tepkimeyle gerceklesmistir. Seliilozun pirolizi
Sekil 1.4’te gorildiigii gibi endotermik bir olaydir. Ancak, G7 — G12 nanosol
¢ozeltileri seliilozun pirolizini etkileyerek 270 — 395°C (T2i — T2i) araligindaki reaktif
enerjiyi endotermik halden (95 j/g) ekzotermik hale (-63 — -113 j/g) getirmistir. Bu
durum azot igeren bilesiklerden kaynaklanmuistir (Hendrix ve ark., 1970). Bunun
nedeni, 6zellikle tire ve GP’nin guanidin grubunun, piroliz sirasinda seliilozla daha
giiclii baglar olusturmasi ve iretilen 1smin bir 6nceki sathanmn endotermik pikini
notralize ederek bir ekzotermik pik ortaya ¢ikarmasiyla agiklanabilir (Lessan ve ark.,
2011). Ayrica G7 — G12 ile kaplanmis kumaslarin ekzotermik pikleri (275 — 293°C),
0’m endotermik pikinden (370°C) daha diisiik sicaklikta olusmustur. Bu durum,
pirolizin hizlandirilmis baslatma evresi ve seliilozun H3POs ile GP tarafindan katalitik
bozunmasi ve dehidrasyonu ile iliskilendirilebilir (Hendrix ve ark., 1970; Lessan ve
ark., 2011). 300°C’nin altinda goriilen seliillozun pirolizinde levoglukozan iiretimi
azalmakta ve bdylece alevin yayilmasi (yanma) igin mevcut yakit miktar1 diismektedir
(Hendrix ve ark., 1970). 275 — 293°C sicakliginda goriilen G7 — G12 ile kaplanmis
kumaglarm ekzotermik pikleri, pamuklu kumaslarin ayni etkiyi gosterdigini

desteklemektedir.
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Ikinci adim seliilozun pirolizi sonucu olusan agihk kaybmi (T2: %33 — 62)
gostermektedir. 0’ agirlik kayb1 %62 ve G7 — G12 nanosol ¢ozeltileriyle kaplanmis
kumaglarin agirlik kayb1 %33 — 36 olarak olarak gerceklesmistir. 500°C sicaklikta
meydana gelen agirlik kayiplart 0 i¢in %83 ve G7 — G12 nanosol ¢ozeltileriyle
kaplanmis kumaslar i¢in %51 — 53 olarak gergeklesmistir. Buradan nanosol
¢ozeltilerinin (G7 — G12) pamuklu kumaglarda meydana gelen agirlik kayiplarini

Onemli 6lciide azaltarak kumaslar1 koruduklar1 bulunmustur.

Farkli kimyasal maddeler (APTES, TEOS, AA, TEA) kullanimiyla pamuklu
kumaglarin TGA-DTA grafiklerinde belirgin farklhiliklar goériilmemistir. Sadece
APTES’in TEOS’a gore biraz daha fazla (%1,5-3,5) koruma sagladigi tespit edilmistir.

Tablo 3.1 DTA-TGA analiziyle elde edilen veriler.

2 Sicaklik (°C) Agirhk Kaybi (%) Entalpi (j/g)

g

E o

2| Tof Te | Tu | Tas | Tai | Tas | To | T2 [ Tu [ Ta | & | Ta | T2
w)

0 87,76 | 370,24 50,62 | 142,71 |344,201394,25| 2,35 | 61,84 | 0,87 | 23,17 | 83,42 [ 112,64 | 94,77

G7 | 79,47 |290,97 | 43,46 | 134,84 |281,86]308,71| 1,95 | 33,23 | 0,46 | 17,55 | 52,76 | 98,91 | -70,54

G8 | 83,46 | 275,49 46,99 | 131,29 | 265,53 283,55 1,28 | 35,89 | 054 | 20,43 | 52,30 | 53,82 | -51,25

G9 | 78,44 | 281,44| 49,59 | 125,16 271,62 |293,55| 1,38 | 34,31 | 0,49 | 18,90 | 51,46 | 70,11 | -62,67

G10 | 78,02 | 292,86 | 47,02 | 119,68 | 283,73 |314,84| 1,98 | 32,78 | 0,67 | 18,05 | 50,95 | 54,65 |-113,02

G11 | 78,07 | 279,38 42,11 | 122,84 |267,39292,92| 1,73 | 33,63 | 0,46 | 18,60 | 50,90 | 57,19 | -91,37

G12 | 73,74 | 281,75| 43,60 | 116,45]269,921297,74| 1,59 | 33,37 | 0,43 | 18,34 | 50,77 | 66,00 | -98,44

77



Sicakhk (*C)

100 200 300 400 500 600
25 e
By oo o e S S | DTA = = =TGA
- -10
-20
15
- 30 §
i s
£ 10 40 .g
= 2
-3
< 5 -50 %
2 0 2
0
-70
-5 80
-10 -90
100 200 300 400 500 600
Sicaklik (°C)
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Sekil 3.49 G7’nin DTA-TGA grafigi.
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Sekil 3.50 G8’in DTA-TGA grafigi.
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Sekil 3.53 G11’in DTA-TGA grafigi.
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Sekil 3.54 G12’nin DTA-TGA grafigi.

3.5 LOI (Limit Oksijen indeksi) Testi

Islem gérmemis ve kaplanmis kumaslarm LOI degerleri Tablo 3.2°de verilmistir.
Islem gérmemis kumasm (0) LOI degeri %18,2 olarak bulunmustur. VA iceren
polimer ¢ozeltisi (P) pamuklu kumasa gii¢ tutusurluk etkisi kazandirmazken (%18,2),
AP igeren nanosol ¢ozeltileri (Al, A2) ve hibrid ¢ozeltisi (A3) pamuklu kumasa gii¢
tutusurluk etkisi kazandirmustir. AP igeren nanosol ¢ozeltisi (A2) ile hibrid ¢6zeltisinin
(A3) pamuklu kumasa kazandirdigi gii¢ tutusurluk etkileri ayn1 oranda (%28,5)
olmustur. Kullanilan kimyasal miktar1 yariya diisiiriildiigiinde (A1) gli¢ tutusurluk
etkisi azalmistir (%25,4). AP kullanilarak gili¢ tutusurluk degerlerinde, islem

gormemis kumasa gore %39-57 oraninda artis saglanmustir.

GP ve GPTMS igeren nanosol ¢ozeltileri ve VA igeren hibrid ¢6zeltileri pamukiu
kumasglara gii¢ tutusurluk etkisi kazandirmistir. Nonosol ¢ozeltileriyle elde edilen LOI
degerleri APTES iceren G4 ile (%43,6) TEOS igeren G3’e (%35,3) gore daha yiiksek
olmustur. GPTMS miktar1 fazla olan kumaslarda daha yiiksek LOI degerleri (GS5:
%40,7, G6: 45,7) elde edilmistir. Hibrid ¢ozeltileriyle elde edilen LOI degerleri,
nanosol ¢ozeltileriyle benzer sekilde APTES igeren G16 ile (%32,3) TEOS iceren
G15’¢ (%28,0) gore daha yiiksek olmustur. VA igeren hibrid ¢ozeltileriyle kaplanan
pamuklu kumasglarm LOI degerleri, nanosol c¢ozeltileri ile elde edilen LOI

degerlerinden %21-26 oraninda daha diisiik bulunmustur.
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GP, GPTMS, AA ve/veya TEA iceren nanosol ¢ozeltileri pamuklu kumaslarin gii¢
tutusurluk etkisini 6nemli Olgiide (%42—60) arttirmistir. AA ile en yiiksek LOI
degerleri (G10: 59,9, G7: 53,5) bulunurken, TEA ve AA-TEA ile AA’ya gore daha
diisiik ve APTES veya TEOS kullanimina gore farkli sonuglar bulunmustur. APTES
kullaniminda AA-TEA ile AA’dan daha disiik (G12: %50,1), TEA ile AA-TEA’dan
daha diisiik (G11: %46,0) ve TEOS kullaniminda TEA ile AA’dan daha diisiik (G8:
%44,5), AA-TEA ile TEA’dan daha diisiik (G9: %42,5) LOI degerleri bulunmustur.
APTES ile TEOS’tan daha yiiksek degerler elde edilmistir. MMA igeren hibrid
¢ozeltileriyle kaplanan pamuklu kumaslarm LOI degerleri (G7: %53,5, G10: %59,9),
nanosol ¢ozeltileriyle elde edilen LOI degerlerinden daha diisiik (G17: %47,5, G18:
%52,2) olgiilmekle birlikte oldukga yiiksek degerler bulunmustur. Yikama islemi
yapilan kumaglarm LOI degerleri, islem gérmemis kumas degerine (0: %18,2) kadar
diismiistiir (%19,0). Kuru temizleme yapilan kumaslarin LOI degerleri ise, kaplanmis

kumaglari LOI degerlerinden %1-6 oraninda daha diisiik bulunmustur.

Tablo 3.2 islem gérmemis ve kaplanmis kumaslarin LOI degerleri.

LOI Degeri (%)
Regete -
No Kaplanmis Yikanmig Kuru Temizleme
Kumas Kumas Yapilmis Kumasg

0 18,2

P 18,2
Al 25,4
A2 28,5
A3 28,5
G3 35,3
G4 43,6
G5 40,7
G6 45,7
G7 53,5 19,0 50,2
G8 44,5 19,0 42,1
G9 42,5 19,0 41,2
G10 59,9 20,6 58,9
G11 46,0 19,0 45,4
G12 50,1 19,0 47,5
G15 28,0
G16 32,3
G17 47,5 19,0
G18 52,2 19,0
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3.6 Alev Yayilma Testi

Alev yayilma testi sonucunda elde edilen veriler Tablo 3.3’te ve kumaslarin
goriintiileri Sekil 3.55 — 3.64’te verilmistir. Islem gérmemis kumas (0) alev
uygulaninca tutusmus ve alev uzaklastirildiktan sonra tamamen yanmistir. DAP iceren
nanosol (D1) ve hibrid (D2) ¢ozeltileriyle kaplanan kumaslar alev uygulaninca
tutusmamis ve alev uzaklastirildiktan sonra bir miktar yanmistir. GP igceren nanosol
(G1 - G12) ve hibrid (G12 — G18) ¢ozeltileriyle kaplanan kumaslar alev uygulaninca
tutusmamis ve alev uzaklastirildiktan sonra yanmamistir. GP, DAP’a gore daha fazla

gii¢ tutusurluk etkisi gostermistir.

Nanosol ve hibrid ¢ozeltileriyle kaplanan kumaslar yikandiktan sonra alev yayilma
testleri tekrarlanmistir. D1, D2, G1, G2 islem gérmemis kumagla benzer sekilde
yanmis, G4 — G9, G11 — G18 komiirleserek tamamen yanmis ve G10 komiirleserek
kismen yanmistir. Bu durum, GPTMS kullaniminin ve hibrid ¢dzeltilerinin yikama
sonrasinda kumaslara komiirleserek koruma sagladiklarini, AA kullaniminin kumasin
kendiliginden sonmesini sagladigi bulunmustur. pH degerindeki azalmanin

kumasglarin yanmasinda kdmiirlesme etkisi sagladigi gdzlenmistir.
GP iceren nanosol ¢ozeltileriyle (G7 — G12) kaplanan kumaslarin kuru temzileme

islemi yapildiktan sonra alev yayilma testleri tekrarlanmistir. Kuru temizleme yapilan

kumasglar kaplanmis kumaslarla benzer sekilde tutusmamis ve yanmamastir.
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Sekil 3.55 Islem gérmemis kumasim (0) alev yayilma testi sonrast goriintiisii.

Sekil 3.56 DAP igeren nanosol ¢ozeltileriyle kaplanmig kumaglarin (a. D1 ve b. D2) alev yayilma testi

sonrasi goriintiileri.

Sekil 3.57 GP igeren nanosol ¢ozeltileriyle kaplanmig kumaglarin (a. G1 ve b. G2) alev yayilma testi

sonrasi goriintiileri.
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Sekil 3.58 GP ve GPTMS igeren nanosol ¢ozeltileriyle kaplanmig kumaglarin (a. G3, b. G4, c. G5, d.
G6) ve yikanmig kumaglarm (e. G3, f. G4, g. G5, h. G6) alev yayilma testi sonrasi goriintiileri.

Sekil 3.59 GP, GPTMS ve AA iceren nanosol ¢ozeltileriyle kaplanmig kumasglarin (a. G7, b. G10),
yikanmig kumaglarin (c. G7, d. G10) ve kuru temizleme yapilmis kumaslarin (e. G7, f. G10) alev

yayilma testi sonrast goriintiileri.
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Sekil 3.60 GP, GPTMS ve TEA igeren nanosol ¢ozeltileriyle kaplanmis kumaslarin (a. G8, b. G11),
yikanmig kumaglarin (c. G8, d. G11) ve kuru temizleme yapilmis kumaglarin (e. G8, f. G11) alev

yayilma testi sonrasi goriintiileri.

Sekil 3.61 GP, GPTMS, AA ve TEA igeren nanosol ¢ozeltileriyle kaplanmis kumaglarin (a. G9, b. G12),
yikanmis kumaglarin (c. G9, d. G12) ve kuru temizleme yapilmis kumaslarin (e. G9, f. G12) alev

yayilma testi sonrast goriintiileri.
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il |

Sekil 3.62 GP ve VA igeren hibrid ¢ozeltileriyle kaplanmis kumaslarmn (a. G13 ve b. G14) ve yikanmis

kumaglarin (c. G13 ve d. G14) alev yayilma testi sonrasi goriintiileri.

L)

Sekil 3.63 GP, GPTMS ve VA igeren hibrid ¢ozeltileriyle kaplanmis kumaslarin (a. G15 ve b. G16) ve

yikanmig kumaslarin (c. G15 ve d. G16) alev yayilma testi sonrasi goriintiileri.
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Sekil 3.64 GP, GPTMS, AA ve MMA igeren hibrid ¢ozeltileriyle kaplanmis kumaglarin (a. G17,
b. G18) ve yikanmis kumaglarin (e. G17, f. G18) alev yayilma testi sonrasi goriintiileri.

3.7 Dikey Yakma Testi

Dikey yakma testi sonuglar1 sonucunda elde edilen veriler Tablo 3.4’te ve
kumaslarin goriintiileri Sekil 3.65 — 3.67°de verilmistir. Islem gérmemis kumas (0)
alev uygulaninca tutusmus ve alev uzaklastirildiktan sonra tamamen yanmistir. GP
iceren nanosol (G7 — G12) ve hibrid (G17, G18) ¢ozeltileriyle kaplanan kumaslar alev

uygulaninca tutugsmamis ve alev uzaklastirildiktan sonra yanmamastir.

Kaplanan kumaslarin yikama ve kuru temizleme isleminden sonra dikey yakma
testleri tekrarlanmustir. Yikanmis kumaslar (G7 — G18) komiirleserek tamamen
yanmustir. Kuru temizleme yapilan kumaslar (G7 — G12) kaplanmis kumaglarla benzer

sekilde tutusmamis ve yanmamaistir.
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Tablo 3.4 Dikey yakma testi sonucunda elde edilen veriler.

Kumas No
G7 |1 G8 | G9 |G10 | G11 | G12 | G17 | G18

& | Tutusma - - - - - - - -
E
Mw Alevlenerek Yanma Siiresi (sn) | - - - - - - - -
g Igin Igin Yanma Siiresi (sn) 1-2 11212 |12 |12 |12 |12] 12
=
Q Erime/Damlama Olusumu - - - - - - - -
g Tutusma + + + + + + + +
2 | Alevienerek Yanma Siiresi (sn)| 26,71 21,8 25126,5(245|23,0](21,6]| 21,8
g I¢in Igin Yanma Siiresi (sn) 5 3 5 5 4 3 3 3
<
» | Erime/Damlama Olusumu - - - - - - - -

OE) | Tutusma - - - - - 9

s E

’é‘ § Alevlenerek Yanma Siiresi (sn) | - - - - - -

o 2

E % f¢in I¢in Yanma Stiresi (sn) 12 1212|1212 | 12

5=

X > | Erime/Damlama Olusumu - - - - - -

Sekil 3.65 Islem gérmemis kumasin (0) dikey yakma testi sonrasi goriintiisi.
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m n 0]

Sekil 3.66 Nanosol ¢ozeltileriyle kaplanmig kumaglarin (a. G7, b. G8, ¢. G9, d. G10, e. G11, f. G12),
yikanmis kumaslarin (g. G7, h. G8, i. G9, j. G10, k. G11, |. G12) ve kuru temizleme yapilmis kumaslarin
(m. G7,n. G8, 0. G9, p. G10, r. G11, s. G12) dikey yakma testi sonrasi goriintiileri.
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Sekil 3.67 Hibrid ¢ozeltileriyle kaplanmis kumaglarin (a. G17, b. G18) ve yikanmig kumaglarin (c. G17,

d. G18) dikey yakma testi sonrasi goriintiileri.
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BOLUM DORT
SONUCLAR

Bu tez kapsaminda su ve kimyasal madde tiiketiminin az oldugu sol-jel yontemi ile
halojen icermeyen ancak yapisindaki fosfor ve azot ile gii¢ tutusurluk 6zelligi saglayan
kimyasal maddeler kullanilarak hazirlanan gii¢ tutusur nanosol ve hibrid ¢ozeltilerinin
pamuklu kumaslara aktarilmasi ile pamuklu tekstil ylizeylerine gii¢ tutusurluk 6zelligi
kazandirilmas: ve bu 6zelligin yikamaya karsi dayanikli olmas iizerine ¢aligmalar

yapilmistir.

Tekstil materyallerine gii¢ tutusurluk 6zelligi kazandirmak igin kullanilan
konvansiyonel yontemde fosfor-azot bilesikleri (amonyum tuzlari) gii¢ tutusur madde
olarak kullanilmakta ve 300 — 500 gr/It gibi yiiksek konsantrasyonda ¢alisilmaktadir
(Tarakgioglu, 1979). Bu tez calismasinda ise gii¢ tutusur madde olarak halojen
icermeyen kimyasal maddeler kullanilmistir. Gii¢ tutusur madde olarak kullanilan
fosfor-azot bilesikleri sol-jel yonteminin sagladig1 avantajlardan biri olan az miktarda
kimyasal madde kullanimi sayesinde, kimyasal madde konsantrasyonu oldukca
diigtiriilerek ¢ok az miktarda (%90 oraninda azaltilarak 30 — 50 gr/lt gibi)
kullanilmistir. Sol-jel yontemi kullanilarak hazirlanan regetelerle az miktarda kimyasal

maddenin kumasa aktarilmasi saglanmuis, etkili bir gii¢ tutusurluk etkisi elde edilmistir.

Fosfor-azot igeren gii¢ tutusur madde olarak kullanilan guanidin fosfat (GP),
amonyum fosfat (AP) ve diamonyum fosfat (DAP) ile karsilastirildiginda, GP’nin AP
ve DAP’a gore daha etkili gii¢ tutusurluk etkisi gosterdigi bulunmustur. Bu nedenle
calismalarda GP iizerinde yogunlasilmis ve ¢esitli yardimci kimyasallar kullanilarak

GP’nin gii¢ tutusurluk etkisinin gelistirilmesi i¢in ¢alisilmistir.

Farkli baslatici (tetraetoksisilan, TEOS veya (3-aminopropil)trietoksisilan, APTES)
kullaniminin gii¢ tutusurluk etkisini degistirdigini, APTES’in TEOS’dan daha iy1 etki
sagladig1 ve bu durumun SEM goriintiileriyle lif yiizeyindeki kaplamalarin APTES ile
TEOS’a gore daha yogun sekilde olusmasi, XPS analiziyle N miktarmimn artmasi

sayesinde saglandig1 tespit edilmistir.
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Capraz  baglayict madde  ((3-glisidiloksipropil)trimetoksisilan, GPTMS)
kullaniminin gii¢ tutusurluk etkisini arttirdigi bulunmustur. GPTMS nin bu durumu
SEM goriintiileriyle lif yiizeyindeki kaplamalarin yogunlugunu, lifler arasindaki
baglarin miktarin1 ve XPS analiziyle Si miktarini arttirmasi sayesinde sagladigi tespit

edilmistir.

Selatlama maddesi (asetilaseton, AA) vel/veya asit tutucu (trietilamin, TEA)
kullannminin gii¢ tutusurluk etkisini arttirdigi bulunmustur. En iyi gili¢ tutusurluk
degeri AA kullanimiyla saglanmis ve oldukca yiiksek LOI degerleri (G7: %53,5, G10:
%359,9) elde edilmistir. TGA-DTA analiziyle islem gérmemis kumasm agirlik
kaybmin %82,4 oldugu, AA ve TEA kullanimiyla %37-39 oraninda azaldig: tespit

edilmistir.

Nanosol ¢ozeltileriyle hibrid ¢ozeltilerine nazaran daha iyi sonuglar elde edilmistir.
VA iceren monomer ¢ozeltisi (P) pamuklu kumasa gii¢ tutusurluk etkisi saglamamas,
hibrid ¢ozeltileri (G3, G4) nanosol ¢ozeltileriyle (G15, G16) elde edilen LOI degerini
%21-26 oraninda azaltmistir. MMA igeren hibrid ¢ozeltileri (G17, G18) benzer sekilde
nanosol ¢ozeltileriyle (G7, G10) elde edilen LOI degerini %11-13 oraninda
azaltmistir. MMA ile VA’ya gore daha iyi sonuglar elde edilmistir. Bu durumu, VA
iceren hibrid c¢ozeltileriyle kaplanan kumaslarm SEM goriintiilerinde serbest
partiikiillerin miktarinin artmasi desteklemektedir. Ancak MMA igeren hibrid
cozeltileriyle kaplanan kumaslarin SEM goriintiilerinde lif yiizeyindeki kaplamanin

diizgiin sekilde olustugu goriilmektedir.

Yikama yapilan (30°C’de) kumaslar alev yayilma ve dikey yakma testleriyle
degerlendirilmis, kumaslarin islem gérmemis kumastan farkli olarak komiirleserek
yandiklar1 ve LOI degerlerinin %19-21 degerine diistiigli gorilmiistiir. SEM
goriintiilerinde kaplama ve capraz baglanmalarin kismen uzaklagmasi yikama
dayaniminin gergeklestirilememesini desteklemektedir. Sadece GP, APTES, GPTMS,
AA igeren nanosol ¢ozeltisiyle kumasin alev yayilma testiyle kendiliginden sonmesi

sonucu kismen yikama dayanimi saglandig: bulunmustur.
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Pamuklu kumaslara kazandirilan gii¢ tutusurluk etkisinin kuru temizleme islemine
kars1 dayaniminin yiiksek oldugu, alev yayilma ve dikey yakma testiyle kumaslarin
islem gormemis kumasla benzer sekilde yanmadiklar1 ve LOI degerlerinin %1-6 gibi
diisiik oranlarda azalarak 6nemli 6l¢iide korundugu goriilmiistiir. SEM goriintiilerinde
kaplama ve g¢apraz baglanmalarin korunmasi kuru temizleme dayaniminin

gerceklestirilmesini desteklemektedir.

Sonug olarak, pamuklu kumaglara fosfor-azot igceren GP, azot igeren iire, Si i¢eren
TEQOS, GPTMS, Si-N iceren APTES gibi ¢evre dostu kimyasal maddeler kullanarak
hazirlanan nanosol ve hibrid ¢ozeltileriyle fosfor-azot-silisyum sinerjisi sayesinde
etkili gii¢ tutusurluk 6zelligi kazandirilmistir. Fosfor-azot-silisyum sinerjisinin varligi

FTIR-ATR ve XPS analizleriyle kanitlanmistir.
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