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SOL-JEL YONTEMI iLE ELDE EDILEN NANO BOYUTLU CAPRAZ
BAGLAYICI URUN ELDESi VE KUMASA APLIKASYONU

(074

Bu tez ¢alismasinda, son yillarda artan ¢evre bilinciyle konvansiyonel yonteme
alternatif olarak gelistirilen sol-jel yontemi kullanilarak, viskoz 6rme kumaslarin
kullanom ve goriiniim Ozelliklerinin gelistirilmesi amaglanmistir. Bu yontem ile
konvansiyonel yonteme nazaran kullanilan kimyasal madde miktar1 azaltilmis,
konvansiyonel yontemlerde kullanilan ve giinlimiizde kanserojen etkisi oldugu

ispatlanan formaldehit salim1 onlenmistir.

Viskoz 6rme kumaslar, ¢esitli silika bilesenleri iceren sol ¢ozeltileri ile kaplanmis
ve kaplanan kumaglarin boncuklanma ve asinma dayanimlari, boyut degisimi
Ozellikleri ve su tutma yetenekleri gelistirilmeye calisilmistir. Bahsedilen bu
ozellikleri gelistirmek igin proje ortagi firma tarafindan kullanilan fibric proses ile
iiniversitede uygulanan sol-jel teknigi karsilastirilmistir. Ayrica ¢oklu yikama sonrasi
kumaglarin goriinim ve kullanim o6zellikleri tekrar incelenmis olup uygulanan
teknigin yikama dayanimi arastirilmistir. Sol-jel yonteminde kullanilan silika
bilesenlerinin maliyetini azaltmak amaciyla cesitli mol oranlarinda denemeler
yapilmis olup en iyi sonucu veren ve en diisilk maliyetli regete belirlenmistir. Son
olarak belirlenen optimum regete, proje ortagr firmada isletme sartlarinda

uygulanmis olup, sol-jel metodunun sanayide uygulanabilirligi arastirilmistir.

Anahtar kelimeler: Sol-jel, viskon, ¢apraz baglanma, boncuklanma, boyut degisimi.
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OBTAINING A NANO-SIZED CROSSLINKING CHEMICAL BY SOL-GEL
TECHNIQUE AND ITS APPLICATION TO FABRIC

ABSTRACT

In this thesis, appearance and usage properties of viscose knitted fabric is aimed to
improve by sol-gel method as an alternative to conventional method along increasing
consciousness of environment in recent years. With this method in small quantities of
chemicals is used than conventional method and emission of formaldehyde, whose

carcinogenic effect is demonstrated nowadays, is prevented.

Viscose knitted fabrics are coated with sol solutions including various silica
compounds and abrasion, pilling resistance, dimensional stability, water retention
ability of coated fabrics are purposed to develop. In order to improve these properties
at the project partner company is used fibric process as a conventional method. And
so we compared sol-gel method, is applied at the university, with fibric process, is
performed at the company. In addition appearance and usage properties of fabrics are
investigated again after multiple washing so that washing resistance of applied
method is studied. In order to reduce the cost of silica components is used in sol-gel
method different mole ratios are studied. In this way the optimum recipe is
determined in terms of cost and performance. Finally the optimum recipe is applied
at the company under the operating conditions since therefore in the industry

practicability of sol-gel method is researched.

Keywords: Sol-gel, viscose, cross-linking, pilling, dimensional stability.
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BOLUM BiR
GIRIS

1.1 Genel Bilgiler

Viskon hem rejenere hem seliilozik liflerin 6zelliklerini tasidig1 i¢in glinlimiizde
en ¢ok kullanilan rejenere seliiloz lifi olarak bilinmektedir. Viskonun bir lif olarak
kullanim cesitliliginin fazlaligi, pamuga gore daha diisiik maliyetli olusu ve istiin
konfor ozellikleri kullanim alanin1 olduk¢a yayginlastrmistir. Emici  hijyen
iirinlerinden, bebek pedleri ve yiiksek mukavemetli kord bezlerine kadar ¢cok genis
bir yelpazede olmak iizere giyim sektoriinde, ev tekstilinde ve sanayide

kullanilmaktadir.

Coklu yikamalar sonrasinda viskon lifinde boyut degisimi, may ddénmesi,
burusma, asinma dayaniminda azalma, kopma ve yirtilma mukavemetinde azalma,
boncuklanma gibi istenmeyen Ozellikler ortaya c¢ikmaktadir. (Arslan, 2006) Bu
etkileri Onlemek veya azaltmak i¢in cesitli fiziksel ve kimyasal ydntemler
kullanilmaktadir. Biyo-parlatma, yakma, kalandirlama, ¢itosan ile kaplama bunlardan
bazilaridir. Kullanilan diger bir yontem ise ¢apraz baglanmadir. Formaldehit igeren
capraz baglayict maddeler ile seliiloz liflerdeki hidroksil gruplari ile bag yaparak
liflerin birbirine gore kaymasi engellenmektedir. Ancak formaldehitin etkili ve ucuz
bir kimyasal madde olmasina ragmen kanserojen etkisi oldugundan
stiphelenilmektedir. Giiclii bir kokuya sahip olan ve renksiz olan formaldehit, maruz
kalindiginda bagisiklik sistemini etkileyebilmektedir. Akut olarak maruz kalan kiside
gbz, burun ve bogazda son derece tahris edici etkisi bulunmaktadir. ileri safhada
maruz kalmada ise goz, deri ve solunum yollarinda ciddi alerjik reaksiyonlara neden
olabilir. Normal kullanimda giysiler periyodik olarak yikandiginda formaldehit ile
iliskili problemler olusmaz. ilk kullanimdan énce burusmaz kumasin yikanmasi
onerilir.  Birkag iilke, calisma  formaldehit konsantrasyon smirlarini
yasalagtrmiglardir (USA’de 0,75 ppm ve Almanya’da 0,5 ppm). Ayni zamanda
hiikiimet sinirlamalar1 (Avrupa Birligi ve Japonya gibi), firma talepleri (Levi Strauss,

Marks and Spencer gibi) ve tekstillerdeki kolaylikla serbest kalan formaldehit veya



serbest formaldehit i¢in sinirlamalar koyn birkag etiket (Oko-Tex Standart 100 gibi
vardir. Cesitli formaldehit test metotlar1 arasinda sonuglarda énemli farklilik olmasi
nedeniyle bu smirlamalar formaldehit ig¢in 6zel test metotlari ile spesifiklestirilmistir.
Ornegin yetiskin kiyafetleri ve diger cilt ile temas eden bitim gdrmiis kumaslar igin,
onlarin serbest formaldehit icerigi Japan Law 112 metoduna gore 75 ppm’den daha
az oldugunda Oko-Tex Standart 100’e gore diisiik formaldehit ile islem gormiis

olarak etiketlenebilir ve isimlendirilebilirler (Schramm 2004).

Formaldehitsiz ¢apraz baglanma reaksiyonlari, nanoteknoloji esasma dayanan
sol-jel teknigi ile gerceklestirilebilmektedir. Bu calismada cesitli baglatict maddeler
ve uygun katalizor esliginde viskon lifinin goriinim ve kullanim 6zellikleri
gelistirilmeye calisilmistir. Bu amagla gesitli receteler denenmis olup optimum regete
belirlenmistir. Bunun disinda kullanilan baglatici maddelerin maliyetinin yiiksek

olmasindan dolay1 mol orani optimizasyonu yapilmastir.

1.2 Kumas Goriiniimiinii ve Kullanimim Etkileyen Fiziksel Ozellikler

1.2.1 Burusma

Seliilozik esasli mamiiller hidrofil yapida mamiillerdir ve kullanim agisindan
biliyiik rahatlik saglamaktadirlar. Acak sentetik iirlinlerle karsilastirildiginda ¢cekme
ve burusma egilimi gostermeleri kullanim ve goriinim agisindan bir dezavantaj

olarak karsimiza ¢ikmaktadir.

Seliilozik liflerin ¢ekmesinin ana nedeni bu liflerin nem absorbe etmeleridir.
Absorbe edilen nem kayganlastiric: etki ile amorf lif bolgelerinde i¢ polimer zincir
hareketlerini kolaylastirmaktadir. Bu polimer zincirleri arasinda i¢ hidrojen baglari
kopar. Nem absorbe eden seliiloz liflerinde gerilim olusur. Amorf bolgelerdeki ig
polimer zincirleri gerilimden kurtulmak icin ve hareket etmek icin serbesttirler.
Hidrojen baglar1 yeni pozisyonda sabitlenme etkisi ile polimer zincirleri arasinda
tekrar olusabilir. Bu olusan burusukluk ve kirisikliklar, ilave prosesler ile (6rnegin

utiileme) i¢ kuvvetleri agsmak i¢in ilave nem ve mekanik kuvvet uygulanana kadar



kalacaktir. Seliilozik liflerin nem ile sismesi kendi kendine capraz baglanan lire veya
melamin Uriinlerinin uygulanmasiyla ile ve seliilloz molekiilleri ile ¢apraz baglanan
irlinler ile azaltilabilir. Boyle bir ¢apraz baglanma bitim islemi olmadan da seliiloz
lifleri suda agirliklarinin %10’undan daha fazla nem alabilirler. Lifler siserken kumas
burusur ve sismeye sebep olunan i¢ gerilimlerden kurtulmak icin ¢eker. Sigmis
formdaki liflerin seliilloz molekiillerindeki yeni diizenleme, komsu seliiloz
molekiilleri arasinda ve ¢ogunlukla amorf lif bolgelerinde yeni olusturulan hidrojen
baglar1 ile fikse edilir. Dolayisiyla kurutmadan sonra sismeyen sentetik liflerden
yapilan kumasglardan farkli olarak, seliiloz kumaslarinin diizglinsliz ve burusmus
goriinlisti kalir. Sekil 1.1’de nem absorbe eden seliiloz liflerinin gerilim Oncesi ve

gerilim sonrasi hidrojen baglarinin durumu gdésterilmistir.
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Sekil 1.1 Seliilozik liflerin gerilim 6ncesi ve sonrasi hidrojen baglarmm durumu (Ugal, 2005)

Burusmanin olusum mekanizmast her lif i¢in ayn1 olmakla birlikte lif 6zelliklerine
bagli olarak her lifte goriinen burusma etkisi farklilik gostermektedir. Burugsmaya etki

eden faktorler sunlardir:

-Iplik numarasi,

-Ipligin yiizey yapisi,

-Dokunun ylizey yapisi,

-Iplik biikiimii,

-Terbiye islemleri sirasinda karsilagtig1 gerilim ortamlari,

-Lifin morfolojik yapist.



Burugsma sorununu ¢ézmek igin seliilozik lifler c¢apraz baglar ile muamele
edilmektedir. Seliilozik lifler, re¢ine meydana getiren capraz baglayicilar ile
muamele edildiginde lif elemetleri arasindaki amorf bolgeler doldurulur ve buralara

su girmesi zorlasacagi i¢in lif elementlerinin hareketliligi de kisitlanmis olmaktadir.

Capraz Baglanmanusg Capraz Baglanms

Sekil 1.2 Capraz baglanmis ve ¢apraz baglanmamis seliiloz molekiiliiniin su ile sismis haldeki hiicre

duvari kesit goriintiisii (Ugal, 2005)

1920’lerin sonunda viskoz, keten veya pamuktan yapilan kumaslarin burusmazlik
bitim islemleri i¢in formaldehit kondenzasyon iiriinleri kullanilmistir. Baglica iire-
formaldehit triinleri baslangi¢ olarak kullanilmistir. Cok gegmeden bu iirtinleri
melamin-formaldehit bilesikleri takip etmistir. 1947°de dimetiloletilen iire Uriinleri
goriilmeye baslanmistir. Pamugun burusmazlik bitim islemi 1950’lerin ortalarindan
beri 6nemli bir pazar basaris1 kazanmistir. 1960°lar ve 1970’lerde formaldehite olan
ilgi diisiik serbest formaldehit diizeyleri ile seliiloz ¢apraz baglanma bitimlerinin
gelisimini cesaretlendirmistir. Devam eden arastirmalar ¢ok diisiik serbest
formaldehit ile iriinler ve tamamiyla formaldehit icermeyen iirlinler elde edilmesini

saglamstir (Schindler ve Hauser, 2004; Ucal, 2005; Kostem, 2005).

Regine meydana getiren {iriinler olan iire-formaldehit reaksiyon iiriinlerinin (U/F),
melamin/formaldehit (M/F) reaksiyon iirlinlerinin ve DMDHEU esash iiriinlerin

Ozellikleri Tablo 1.1°de verilmistir.

Tablo 1.1 Ure-formaldehit reaksiyon iiriinlerinin (U/F), melamin/formaldehit (M/F) reaksiyon

urinlerinin ve DMDHEU esasli tiriinlerin 6zellikleri



Burusmazhk Bitim Maddesi Ozellikleri

U/F iiriinlerinin dzellikleri DMU olduk¢a reaktiftir. bitim banyosu birkac saat
icerisinde kullanilmak zorundadirHidroliz icin diisiik
stabilite. yikamaya diisiik dayanumYiiksek klor tutma
Formaldehitin serbest kalmas: ve yiiksek icerigi

Cok viiksek elastik rezilyans

MUF iiriinlerinin ézellikleri Hidrolize daha iyi stabilite, U/F firtinlerinden daha iyi
yikama dayamuminispeten yilksek formaldehit icerigi ve
serbest kalmasi U/F {irlinlerinden klor tutma konusunda
daha az problem daha cok boyut stabilitesi ve sertlik
(ayn1 zamanda naylon ve poliester icin)

DMDHEU esash iiriinlerin | Diisiikten cok diisiik dereceye kadar reaktivite (eter
ozellikleri modifiye edildiginde) Yikamaya miikemmel dayamm
Diisiik klor tutma Ortadan cok diisiik formaldehit serbest
birakma En yaygmn olarak kullanilan burusmazlik bitimi
tirtinii

1.2.2 Asinma Dayanimi

Asinma genel anlam ile siirtlinme etkisiyle bir cismin ylizey ¢ikmtilarinin ve
pliriizlerinin giderek diizlesmesi veya kalinliginin ya da hacminin azalmasi demektir.
Giysi ve kumaglarda ise daha cok eskiyip yipranmak, incelmek, erimek anlaminda
kullanilmaktadir. ‘seklinde asinmayi tanimlamiglardir (Stlar, Okur, 2001). Asinma,
performans karakteristiklerinde kayiplara neden olmasmin yami sira kumasta
istenmeyen fiziksel Ozellikler yaratarak kumas goriiniimiinii de etkilemektedir.
Kumas iizerinde siirtiinme etkisi ile ortaya ¢ikan en 6nemli goriiniim degisiklikleri
rengin bulagmasi (crocking), rengin atmasi (frosting) ve boncuklanma (pilling)
olarak tanimlanabilir. Rengin bulasmasi siirtiinme etkisi ile rengin bir kumastan
digerine transferidir. Genellikle boyama isleminin ardindan veya fiske olmamis boya
nedeniyle ortaya ¢cikmaktadir. Rengin atmasi, bdlgesel bir asinma nedeni ile kumasin
ya da giysinin belirli bolgelerinde ortaya ¢ikan renk degisimidir. Boncuklanma ise
kiigiik lif toplar1 halinde gozlemlenen kumas ylizey hatasir. Kumasin siirtiindiigii

yiizey ag¢isindan asmma tipleri sunlardir:

- Kumasm kumasa siirtiinmesi ile aginma,

- Kumagm tekstil olmayan bir ylizeye siirtiinmesi ile aginma,
- Kumas bilesenleri arasindaki siirtiinmesi ile asinma,

- Kumas icerisindeki yabanci maddelerle asinma.

Kumasgin aginma direncini etkileyen faktorler sunlardir:



-Lif cinsi,

-Lifin kopma mukavemeti ve egilme direnci,
-Lif inceligi ve uzunlugu,

-Iplik egirme sistemi, iplik numaras1 ve biikiimi,
-Kumas siklig1, kalinlig1 ve orgii tipi,

-Kumasgin gordiigi terbiye islemleri (Okur, 2002; Tayyar, Sar1 ve Yagiz; 2011).

Sekil 1.3 Asmnma test cihazi (Bueno, Lamy ve Renner, 2002)
1.2.3 Boyut Degisimi

Tekstil iiriinlerinde ¢ekme ve/veya salma boyutsal degisim olarak tanimlanir.
Tekstil mamiilleri i¢in yikamada boyut degisimi problemi her zaman Onemli ve
iizerinde siirekli ¢alisilan bir konu olmustur. Kalite bilincinin kalite
degerlendirmesinde boyut degisimi birinci derecede rol oynamaktadir. Orme
kumaglarm yapilarinin dokuma kumaslara gére daha gevsek olmasi, birim alandaki
baglant1 sayisinin az olmasi nedeniyle 1slandiklarinda daha fazla boyut degisimi
meydana gelmektedir. Orme kumaslarin cekmesine etki eden bircok faktor
tanimlanmigtir. Lif karakteristigi, iplik biikkiimi, ilmek uzunlugu, kullanilan makina
tipleri, orme kumasin makinada sarilirken tizerine aldig1 gerilim, terbiye islemlerinin

farkliligi, dikim islemleri, yikama ve kurutma metotlarmin farkliligi bunlardan


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0043164802001461#gr2

bazilaridir. Genellikle ¢ekme seklinde kendini gosteren boyutsal degisim, gevseme
cekmesi ve ilerleyen ¢ekme olarak karsimiza ¢ikmatadir. Gevseme ¢ekmesi, kumasa
dokuma veya 6rme sirasinda uygulanan gerilim kuvvetlerinin serbest kalmasimin bir

sonucudur. Ilerleyen ¢ekme ise tekrarlanan yikamalar sonucu ortaya ¢ikar.

Sekil 1.4 Pamuk ve pamuk-seliiloz kopolimerlerinin aginma dayanimlarinin SEM mikroskobunda
karsilastirilmasi.  Asindirilmis  pamuklu  kumas (a), seliiloz-poliakrilnitril-polibutilmetakrilat

kopolimeri (b), Asindirilmis pamuk seliiloz kopolimeri (c) (Jett ve Arthur, 1989)

Cekme problemi ii¢ farkli asamada karsimiza ¢ikar:

-Lif agamasi,
-Iplik agamast,

-Kumasg asamasi.
Viskon kumaslarda ¢ekme asil olarak lif ve iplik diizeyinde gergeklesmektedir.
Bu sebeple sanfor islemi viskon kumas iizerinde etkili degildir (Demirhan ve Merig,

2005; Arslan 20006).

1.2.4 Boncuklanma



Boncuklanma tekstil ylizeylerinde yikama ve giyim gibi mekanik etkilerden
dogan siitlinme sonucu, bir ya da daha fazla sayida lifle tutunan kiigiik,
karmasiklagsmis lif kiimesinin olusmasi ve tekstil yiizeyine hos olmayan bir goriiniim
veren kumas yiizey hatasidir. Pilling problemi sadece ylizeyin goriiniis ve
kullanimin1 bozmakla kalmaz, iplik yapisindan lif ayrildig: i¢in kullanim siiresi de
kisalir. Orme kumaslarin yogunlugu dokuma kumaslara gére daha az oldugundan,
liflerin yiizeye go¢ii daha kolay olup pilling daha fazladir. Pilling iplik ve 6rgii yiizey
ozelliklerine bagli olarak degisir. Boncuk olusumu genellikle hav olusumu, boncuk
karmagiklagsmasi, boncuk biiyiimesi ve boncugun uzaklagmasi olarak dort asamada
incelenmektedir. Tablo 1.2 boncuklanmanm ti¢ farkli durumu sol tarafinda
listelenmis ve bu durumlar {izerinde 6nemli lif 6zellikleri sag tarafta gosterilmistir

(Akkis, 2006; Kahraman, 2006).

Tablo1.2 Boncuklanma durumunda etkili lif 6zellikleri (Kahraman, 2006)

Durumlar Lif Ozellikler

Ty olusumu Stirtiinme

Biikiilmezlik, serlik, rijitlik

Kopma dayanimi

Sirtiinme direnci

Karmasiklik Bic¢im, sekil

Dogrusal yogunluk

Bikilmezlik

Geri kazanma

Surtinme

Uzama, genigleme

Boncuk kopmasi Kopma dayanimi

Esneklik omri




Yapilan bir calismada boncuklanma mekanizmasinin su agamalardan meydana

gectigi belirtilmistir.

A: Boncuklanma baslamadan 6nce

B: Lif uglarinin kumas ylizeyinde acgiga ¢ikmasi

C: Lif u¢larmin karmasiklasmasi ve boncuk olusumunun baslamasi

D: Boncugun biiyiimesi

E: Boncugun kumas yiizeyinden ayrilmasi

F: Boncugun kopmasinin ardindan yeni boncuk olusumu i¢in hazir lif uclar1 seklinde

olup bu asamalar Sekil 1.6’de gosterilmistir.

Sekil 1.5 Boncuklanma testinden sonra kumaslarin fotograflari: (a,b) islem gérmemis kumas; (c,d)

Si0,/AL 03 ile kaplanan kumas (Brzezinski, Kowalczyk, Borak, Jasiorski ve Tracz, 2011)

1.3 Kumas Gériiniimiinii Iyilestirme Yontemleri

1.3.1 Biyo-parlatma

Seliiloza hidrolize eden enzimlerin, kumas yiizeyinden disar1 ¢ikan lif uglarini
uzaklastirma islemine biyo-parlatma (bio-polishing veya antipilling) bitim islemi
denir. Biyo-parlatma islemi elyaf, kumas veya giysi formundaki seliiloz igeren
mamiillere uygulanmaktadir. Pamuklu kumaslar, poliester/pamuk karisimi kumaslar,
keten ve rami kumaglar, rejenere selilloz esasli kumaglar iizerinde sonuglar

alinmaktadir. Seliiloz lifleri i¢in biyo-parlatmada en ¢ok kullanilan enzimler seliilaz



enzimleri olup Ozel katalitik etki sonucu seliilloz molekiiliiniin 1,4 glikoz bagmi
koparmaktadirlar. Yiizeydeki lif uglar1 biyokatalitik etkiyle pargalandiktan sonra ek
bir mekanik etkiyle uzaklagtirilmaktadir. Bu tiir bir mekanik etki i¢in tamburlu, jet
veya overflow tipi makinalarim kullanilmas: gerekmektedir. Tablo 1.1°de verilen
ornek recete ile biyoparlatma islem pH: 4,5-5,5’da 50°C sicaklikta, 45-60 dakika
islem yapilmalidir (Sarusik, 2001; Coban, 1999; Teal, 1997).

Sekil 1.6 Boncuklanma mekanizmasmin agamalar1 (Kahraman, 2006)
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Tablo 1.3 Pamuklu kumaslar i¢in asidik seliilaz enzimiyle 6rnek ¢aligma regetesi

%2 seltilaz enzimi

2-3 g/l pH tamponlayici madde

0,5 g/l uygun 1slatict madde

0,2 g/l kirik 6nleyici madde (gerekirse)

Biyoparlatma islemiyle saglanan etkiler su sekilde siralanabilir:

-Daha diistik tiiyliiliikte temiz ve piiriizsiiz bir yiizey,

-Boncuklanma olusma egiliminde azalma,

-Daha iyi tutum,

-Ticari yumusaticilarla kombine edildiginde benzersiz bir yumusaklik,

-Yizeydeki nope benzeri hatalar1 ortadan kaldirmak,

-Daha kontorlii bir baski elde etmek,

-Liflerin yapisina su alma yeteneginin iyilesmesi,

-Kullanilmig bir goriiniim elde etmek (Ciechanska, Struszczyk, Miettinen-Oinonen
ve Strobin, 2002; Mavruz ve Ogulata, 2008; Laga, Wasif ve Shah, 2010; Balci,
Asker ve Kurtoglu, 2010; Duran ve Ayaz, 1999).

1.3.1.1 Biyo-parlatma Isleminin Mamiiliin Boncuklanma Egilimine Etkisi

Biyo-parlatma isleminin uygulanmasi boncuklanma egiliminin azaldigi
goriilmiistiir. Ayrica islem siliresinin uzamasi boncuklanma degerinin diismesini
saglamigtir. Tablo 1.4’te biyo-parlatma islemi gormiis drneklerin ¢oklu yikamalar

sonunda elde edlen boncuklanma degerleri goriilmektedir (Sarnsik, 2001; Koyliioglu,

1993).

Mavruz ve Ogulata’nin (2009) yaptig1 ¢aligmada biyoparlatma iglemi uygulanmis
orme kumaslarin boyut degisimi, patlama mukavemeti, pilling gibi baz1 fiziksel
ozelliklerine coklu yikamalarm (10 ve 20 yikama) etkisi arastirilmigtir. Enzim
konsantrasyonunun kumaslarin en ve boy yoniindeki boyut degisimine anlamli bir

etkisinin oldugu ve konsantrasyon arttikga boyut degisiminin azaldig1 tespit
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edilmistir. Uygulanan enzim prosesi kumas yiizeyindeki tiiyciikleri uzaklastirmis ve
lif yapisina zarar vererek kumasin patlama mukavemeti degerlerini azaltmistir. Artan

enzim konsantrasyonu numunelerin pilling egilimini azaltmistir.

Tablo 1.4 Biyo-parlatma isleminin boncuk olusumuna etkisi

Yikanmamsg 5 Yikama sonrasi 20 Yikama sonrasi
Islem gérmemis 2 2 1
Biyo-parlatilmig 5 4 4

*Martindale boncuklanma testi: 5= Boncuk olusumu yok, 1= Kuvvetli boncuk var

1.3.1.2 Biyo-parlatma Isleminin Mamiiliin Yumusakligina ve Tutumuna Etkisi

Biyo-parlatma sonucunda o&rnekler hissedilebilir diizeyde yumusaklik ve
dokiimliilik kazanmaktadir. Danimarka Giyim ve Tekstil Enstitiisii tarafindan
yapilan panel testi sonucunda 30 dakikanin iizerindeki islem siirelerinde tutumda
iyilesme saglanmustir. Orneklerin yumusaklik artisina bagli olarak egilme dayanimi

azalmstir.

1.3.1.3 Biyo-parlatma Isleminin Mamiiliin Hidrofilligine Etkisi

Klasik yumusaticilarin aksine seliilaz ile iglem géren 6rneklerin hidrofilliginde bir
azalma goriilmemektedir. Yapilan bir ¢alismada orneklere cesitli konsantrasyon,
islem siiresi ve pH’larda yapilan biyo-parlatma islemi sonunda, seliilaz enzimlerinin
boyarmadde alimini, yumusaklig1 ve hidrofilligi arttirdig1 gozlenmistir.

1.3.1.4 Biyo-parlatma Isleminin Mamiiliin Mukavemetine Etkisi

Biyo-parlatma islemi ile seliilaz enzimi pamugu kismen hidrolize etmesi beklenen

bir durumdur. Ancak mukavemetteki bu diisiis, kumasa zarar verecek diizeyde

olmamaktadir.
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Mavruz ve Ogulata’nin (2008) yaptig1 calismada %100 pamuklu siiprem
kumasglarm patlama mukavemeti degerleri biyoenzim tiirii ve konsantrasyonuna bagli
olarak degismistir. Biyo-parlatma islemi, yiizeydeki tiiyciikleri uzaklastirirken, lif
yapisina deforme edip, bir miktar mukavemet kaybina neden olmus, biyoenzim

yiizdesi arttikca bununla orantili olarak patlama mukavemeti degerleri azalmistir.

1.3.2 Citosanla Kaplama

Citosan, c¢itinin kismen deasetilasyonu sonucu elde edilmis olup su aritma,
biyomedikal uygulamalar, ziraat, biyoteknoloji ve tekstil liflerinin bitim islemlerinde
kullanilmaktadir. Citosan ayrica pamuklu kumastaki nopeleri kaplamak iginde
kullanilmaktadir. Citosan kaplamasi kumas dokunmadan o©nce ipliklere
uygulanmaktadir. Nope igeren lifler, ¢itosan, non-iyonik 1slatici madde ve sodyum
stilfat igeren karisim ile kaplanir. Bu sayede kumaslarin direk ve reaktif boyarmadde
alimi kolaylasir. Ayrica olgun olan ve olmayan pamuklu lifleri arasindaki renk
farklilig1 6nlemis olmaktadir. Ancak c¢itosanla bitim islemi goren kumaslarin yikama
hashigmin ve renk hashgmin diisik oldugu goriilmektedir. Ancak bu problem

kuartorner amonyum bilesikleri ile giderilebilmektedir (Teal, 1997).

1.3.3 Yakma

Yakma islemi, tekstil materyalinin goriinimiinii giizellestirici, kullanim ve daha
sonraki islemler i¢cin 6zelliklerini gelistirici mekanik bir dis yiizey islemidir. Yakma
islemiyle birlikte iplikteki tiiyliiliikk biiyiik 6lclide uzaklastirilirken buna baglh olarak

goriinlim, incelik, diizglinliik ve ¢cekme 6zellikleri etkilenmektedir.

Beklerden cikan alev tekstil yiizeyini yalayarak kisa lif ¢ikintilarmi uzaklastirir.
Bek pozisyonlar1 ve bekten c¢ikan alevin tasidigi Ozellikler yanma efekttini
etkilemektedir. Orme kumaslarin germeye karsi hassas olmalar1 nedeniyle gerilime
ozellikle dikkat edilmesi gerekir. Orgii kumaslar acik ende veya tiip halde yakmak
miimkiindiir (Ekmek¢i ve Duran, 2001).
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Xia ve ark. (2009) yaptig1 calismada taranmis ring ve kompakt ring iplikler,
yakma iglemine tabi tutulmus ve her iki iplik tiirlinde de islem gérmeden dnce ve
islemden sonraki tiiyliilik, diizgiinliik, incelik ve ¢ekme mukavemeti degerleri
incelenmistir. Ozellikle 3 mm’den daha kisa tiiyler olmak iizere genel olarak tiiyliiliik
yakma isleminden sonra olduk¢a azalmistir. Kompakt ring iplikleri, taranmig ring
ipliklerine gore daha yiiksek tex degerleri verirken daha az agirlik kaybina
ugramustir. Ipliklerin varyasyon katsayis1 yakma isleminden sonra ¢ok az yiikselme

gostermistir.

Sekil 1.7 Kompakt (Com) ve taranmis (Cm) ring ipliklerinin yakma islemi ve sonrasi goriiniimleri

(Sol taraftaki fotograflar yakma islemi dncesi, sag taraftaki fotograflar yakma islemi sonrasi)

1.3.4 Kalandirlama

Kalandirlama islemi, kumasi basing altindaki en az iki silindir arasindan belirli bir
hizda gegirerek ylizeyin diizgiin hale gelmesi olarak tanimlanabilir. Silindirlerden
kiigiik olan celikten yapilmis olup biiylik olan elastikten yapilmistir. Yiin haric,
pamuklu, sentetik ve bunlarin karigimi biitiin kumaslara uygulanabilen mekanik bir

apre islemidir. Kalandirlama islemi sonucu kumasta su degisiklikler meydana gelir:
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-Kumas tutumu iyilesir.

-Kumasin her tarafinda ayni kalinliga ulagilir.

-Kumasin ylizeyi diizgiinlesir.

-Dokunun sikilagtirilmas: ile atki kaymalar1 Onlenir ve kumasa daha kapali bir
goriiniim kazandirir.

- Kumasta parlaklik artar, iplikler ezilir ve 151k yansitan yiizey artar.

Kalandirlama islemini lif cinsi, doku yapisi, icerdigi nem miktari ile daha once
gordiigi islemlerin yaninda kalandir Ozellikleri de etkilemektedir. Kalandir

ozellikleri olarak:

- Kalandirdaki silindirlerin sayis1 ve cinsi

- Silindirlerin dis yiizey yapilari

- Uygulanan basing

- Silindir sicaklig

- Kumasin silindirler arasindaki gegis hizi, durumu ve gecis sayisi

etki eden faktorler arasindadir (Coban, 1999; Mantarlar, 2006; Alan ve Tercan, 2011;
Sahin, 2011).

Celik merdane Kalandirlanms
Giren Elastik kumasg

Sekil 1.8 iki silindirli basit kalandirdan kumasin gegisi ( Mantarlar, 2006)
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Sekil 1.9 Kalandirlama ile kumas yapisindaki degisim. A-kalandirlanmamis, B-kalandirlanmis
(Mantarlar, 2006)

1.3.5 Sardonlama

Kumasta 6zellikle atki ipliklerinin igerisinden liflerin kumas yiizeyine ¢ikarilmasi
ve tiiylii bir ylizey olusturulmasidir. Piyasada flanel, beaver, pelus ve velur tipinde
cesitli sardonlu kumaslar kullanilmaktadir. Sekil 1.10’da ¢ift tamburlu sardon

makinas1 gosterilmistir.

Sekil 1.10 Cift tamburlu sardon makinasi (Sabir ve Maralcan, 2010)

Sardonlama isleminin baslica amaglar1 su sekilde siralanabilir:

-Kumasa yumusak bir tutum kazandirmak,
-Kumasa tiiylii bir goriiniim kazandirmak,
-Tiylendirilmis kumasm lifler arasinda daha fazla hava barindirmasi ile izolasyon

etkisi yaratip kumasin sicak tutmasimni saglamak,
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-Giyim konforunu artikmak,

-Ozellikle sentetik liflerden yapilmis kumaslarda kumas yapisini sikilastirmaktir.

Eger liflerin tutunma dayanimlar1 mutlak kopma dayanimlarindan yiiksek ise kisa
tiiylii hav tabakasi elde edilmektedir. Ancak liflerin tutunma dayanimlari ¢ok diisiik
olmas1 halinde sardonlama elementleri tarafindan yakalanan lifler tamamen disar1

¢ikacagindan, sardonlama dokiintiisii olarak mamiilden uzaklasacaktir.

Liflerin mamiil icerisinde birbirine tutunma dayanimlarini etkileyen faktorler

sunlardir:

-Lifin iist yiizey yapisi,

-Lifin inceliki uzunluk ve kivircikligi,

-Lif yilizeyinde kullanilan sardon yaglar1 ve ve yumusaticilar (6zellikle anyonik),
-Iplik biikiimii,

-Kumas yapisi,

-Kumasg sikligi,

-Kumagin daha once gordiigii kimyasal ve fiziksel islemler (Cetin, 2007; Coban,

1999).

1.3.6 Zmmparalama

Zimparalama isleminin diger adi siietleme olup zimparalama islemi sonucunda
kumas yumusak kaygan bir tutum ve yapay deri goriinlimiine benzer bir goriiniim
kazanmaktadir. Bu islem boncuklanmaya azaltmak ve sardonlamaya 6n hazirlik
yapmak amaciyla da kullanilmaktadir. Renk efekti ve desenlendirme amaciyla sulu
zimpara ve bdlgesel zimpara yapabilen zzimpara makinalar1 bulunmaktadir (Cetin,

2007; Coban, 1999).
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1.3.7 Sol-jel Metodu

Bir siv1 ile koloidal kati partikiillerinin olusturdugu stabil siispansiyona sol denir.
Belirli bir jellesme noktasindan sonra olusan ii¢ boyutlu ag yapist ise jeli olusturur.
Sol hazirlama regetesi, metal alkoksit veya metal tuzlarindan olusan baslatici madde,
selatlama maddesi (katalizor) ve ¢ozgen maddesinden meydana gelmektedir. Sol-jel
metodunda ana reaksiyonlar hidroliz ve kondenzasyon sirasinda meydana

gelmektedir.

Sol-jel yonteminde islem adimlar1 sirasiyla sol hazirlama, jellesme, kurutma, 1s1l
islem veya oksidasyon, katilasma veya tavlamadir. Sonug olarak film, kaplama veya
toz halinde seramik materyal elde edilir. Tekstilde sol-jel yonteminde kullanilan
materyalden dolayr sinterleme (katilasma) ve tavlama (annealing) adimlari
uygulanmamaktadir. Stabil saydam soliisyon hazirlandiktan sonra kondenzasyon
reaksiyonu sirasinda polimerizasyon derecesi belli bir degere ulastiktan sonra
jellesme meydana gelmeye baslar. Bu noktadan sonra stabil siispansiyon sivi bir
durumdan elastik 6zellik gdsteren bir materyale doniisiir ve jellesme noktasi
viskozimetre ile d¢iiliir. Ug boyutlu ag yapisindaki organik icerikleri uzaklastirmak
icin yiiksek sicaklikta 1si1l islem uygulanir. Bu sekilde homojen ve saf bir malzeme
elde edilir (Cireli, Kutlu, Onar ve Erkan, 2006). Sekil 1.11°de sol-jel metodunun

islem basamaklar1 gosterilmistir.

1.4 Cahsmanin Amaci

Bu ¢aligmada viskon lifinin kullanim ve goriiniim 6zellikleri gelistirmek ve ¢oklu
yikamalara karst dayanimmi artrmak amacglanmistir. Bu amagala yapilan daha
onceki caligmalardaki recetelerde formaldehit igeriginin insan sagligini olumsuz
etkilemesinden dolayr konvansiyonel yontemlere alternatif olarak sol-jel yontemi
gelistirilmeye ¢aligilmistir. Sol-jel yonteminin bu ¢aligmada tercih edilmesinin diger
bir nedeni ise kullanilan kimyasal madde miktarinin konvansiyonel yontemlere gore
cok daha az olmasidir. Sol-jel yonteminin viskonun lifinin kullanim ve goriiniim

ozellikleri tizerindeki etkisinin degerlendirmek icin sol-jel yontemi ile formaldehit
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iceren ve icermeyen diger konvansiyonel yontemlerin karsilastiriimas: yapilmistir.
TEOS (tetraetoksi silan) ve GPTMS (glisidiloksipropil trimetoksisilan) gibi silan
baslaticilar1 kullanilmistir. Katalizor olarak asidik ve bazik katalizorler kullanilmis
olup asidik ve bazik hidroliz etkisi incelenmistir. Az miktarda kullanilan TEOS ve
GPTMS’nin maliyetinin fazla olmasindan dolay1 mol orani optimizasyonu ¢aligmasi

yapilmustir.

Baglatici (RO).Si
Hidrolhiz
v
Nanosol (SiO2)a
Tekstillerin Kaplanmasi
v
Lyo Jel (Lyogel) (SiO2)m

Kurutma

T ¢ X SiO;
NONNNNNNR  Kuru Jel (Xerogel)  (S1O02)m

Sekil 1.11 Sol-jel yontemi islem akis1 (Celep, 2007)

1.5 Literatiir Ozeti

Abidi, Hequet ve Tarimala (2007), su iticilik ve burusmazlik Ozelliklerini
gelistirmek i¢in pamuklu kumaslara viniltrimetoksilan (VTMS) ile asidik ortamda
islem yapmislardir. Belirli bir konsantrasyona kadar VIMS miktarindaki artis
burusmazlik derecesini artmis bu noktadan sonraki ilaveler burusmazlik derecesinin
diismesine neden olmustur. En yiiksek 260° burugmazlik agis1 degeri elde edilmistir.
Istatistiksel ~ analizler — burusmazlik acist  iizerinde =~ CH,=CH-Si(OCH3)3
konsantrasyonunun artmasinin énemli bir etkisinin oldugunu gostermistir. 3,6 mol/l
VTMS igeren ¢ozelti ile islem goren pamuklu kumasm burusmazlik agismin %80
gelistigi gozlenmistir. Bu demek oluyor ki fonksiyonalize edilen pamuklu kumasin

burugmazlik etkisi gostererek deformasyondan geri donilis egilimi, muamele
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edilmeyen kumastan daha yiiksektir. 3,6 mol/l konsantrasyondan daha yiiksek
konsantrasyonlarda burusmazlik derecesinde az miktarda azalma gozlenmistir.
Bunun nedeni daha yiikksek VTMS konsantrasyonlarinda polisilan networkiiniin
olusumu daha biiylik molekiiller ile sonuglanir ve bu molekiiller selilloz zincirleri
arasinda hareket edemez ve seliiloz ile kovalent baglar olusturamaz. Dolayisiyla

seliiloz zincirleri tekrardan birbirlerine gore kaymaya baslarlar.

Alongi, Ciobanu ve Malucelli (2012), c¢alismalarinda tetraetilortasilikat,
tetraetilortatitanat, tetraetilortozirkonat ve aliiminyum izopropilat baslaticilari
kullanarak sol-jel teknigine gore kaplanmis Orneklerin mekaniksel 06zellikleri
degisikligi ugramadan termal stabilitesi ve gii¢ tutusurlugu gelistirilmesi
amaglanmigtir. Martindale metoduna gore 2100 devirde islem gérmemis pamuklu
kumasm yiizeyinde zarar meydana geldigi tespit edilmistir. Cesitli baslaticilarla sol-
jel metoduna gore islem goéren kumaslarin goriiniimiinde belirli bir zarar gelmesi
(delik gibi) i¢in gerekli olan asinma devir sayilar1 olduke¢a yiikselmistir. Ozellikle
Yoldas metoduna gore hazirlanan aliiminyum oksit sol ¢ozeltisi ve tetraetilortatitanat
baslaticisinin hidroliziyle elde edilen titanyum dioksit sol ¢oOzeltisiyle kaplanan
orneklerin devir saylar1 3 kat yiikselmistir. Ancak zirkonyum dioksit sol ¢ozeltisiyle
kaplanan Orneklerin performansi diger metal alkoksitlere gore oldukca diisiik
cikmistir. Elektron mikroskobunda goriildiigii gibi kumas yiizeyindeki zirkonyum
dioksit dagilimmin diger metal alkoksitlere gore daha kotlii olmasidan dolayi

asmmaya karsi direnci daha az olabilecegi diisiiniilmektedir.

Brzezinski, Kowalczyk, Borak, Jasiorski ve Tracz (2011), baslatic1 madde olarak
(3-glisidiloksipropil) trimetoksisilan ve aliminyum isopropoksit kullanilarak {iretilen
modifiye hibrid SiO2/AlOs; sol ¢ozeltisi ile kaplanan poliester/pamuk karigimi
kumaglarin aginma ve boncuklanma dayanimini incelemislerdir. Kumaslarin asmma
dayanimi1 %38 artarken 5 yikama sonunda bu degerde degisme gozlenmemistir.
Islem gérmemis kumasin boncuklanma dayanimi 2-3 iken SiO2/ALOs sol ¢dzeltisi
ile kaplanan kumasin boncuklanma dayanimi 5 olarak gozlenmistir. Lif ylizeyindeki
hibrid kserojel kaplamanin uniform olarak dagildigi bu nedenle yiiksek elastikiyete

sahip oldugu goriilmiistiir.
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Huang, Nien, Hsiao ve Chang (2006), caligmalarinda, pamuklu kumaslar, Hoover
metoduna gore iretilen dimetiloletilen tire (DMEU), degisik konsantrasyonlarda
TEOS ve ¢esitli hacimlerde isopropanol (IPA) iceren ¢ozelti ile emdirme, kurutma ve
fiksaj islemlerine tabi tutulmustur. FTIR sonuglarna gore pamuk lifleri ile DMEU
etherlesme reaksiyonu gosterirken, DMEU nin fonkyonel grubu >C=0 ile SiO2’nin —
OH grubu arasinda hidrojen baglar1 olugsmustur. Ayrica ¢6zgen maddesi olarak su
yerine IPA’nimn kullanilmasi absorbsiyon pikinin diisiik frekans araligina kaymasina
neden olmustur. TEOS, kumaslarin burusmazhik o6zelliklerini (DCRA/WCRA),
cekme mukavemetlerini, 1s1l dayanimlarini ve sararma Ozelliklerini gelistirmistir,
ancak kumaslarin yumusaklik degerlerini az da olsa diistirmiistiir. IPA ise kumaglarin
cekme mukavemeti degerlerini diisiirmiistiir ancak burusmazlik 6zelliklerini
tyilestirmistir. Fiksaj siiresi agisindan bakildiginda, siire uzadik¢a kumaslarin ¢ekme
mukavemet degerleri diiserken, lifler ve kimyasallar arasinda capraz baglanma
reaksiyonlar1 artacagindan kumaslarm burusmazlik agilar1 yiikselmistir. Fiksaj
sicaklig1 arttikca kumaslarin ¢ekme mukavemetleri azalirkken DCRA ve WCRA
degerleri artmaktadir. Kumaslarin yumusaklik degerleri ile fiksaj sicakligi arasinda
anlamh bir iligki gozlenmemis olup en iyi sarilik indeksi degeri 130°C’de elde
edilmistir. TGA analizine gore islem gérmemis kumasta piroliz tek adimda meydana
gelirken islem gormiis kumasta 2 adimda meydana gelmistir. 20 yikama sonucu sol-
jel islemine gore kaplanan kumasm burusmazlik acist1 %4 diisiis gosterirken
konvansiyonel yonteme gore kaplanmis kumasta bu diisiis ¢ok azdir. Ancak 20
yikama sonrasinda bile sol jel islemiyle kaplanan kumaslarda ¢ekme mukavemeti ve
yumusaklik degerleri konvansiyonel yonteme gore kaplanan kumaslardan daha iyi
c¢ikmistir. Kumasglarin DMEU ve %3 TEOS ve az miktarda IPA ile kaplanmasi

sonucu burugmazlik ve cekme mukavemetlerinin gelistirilebilecegi gdzlenmistir.

Huang, Hwang, Chen, Lin, ve Wang (2007a), c¢alismalarinda degisik mol
oranlarinda (3:7, 5:5, 7:3, 10:0) 1,2,3,4 butanetetrakarboksilik asit (BTCA)/maleik
anhidrid (MAH) ve degisik konsantrasyonlarda TEOS (%0, 1.5, 3.0) kullanilarak sol-
jel ¢ozeltileri hazirlanmistr. Ham kumas, konvansiyonel yontemle ve sol-jel
yontemiyle islem gormiis kumaslarm kuru ve yas burusma agis1 (DCRA/WCRA),
kopma mukavemeti (TSR), sararma indeksi ve yumusaklik degerleri incelenmistir.

Sol ¢ozeltisine TEOS ilavesi kumaglarin burugsma dayanimi, mukavemeti ve sararma
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ozelliklerini gelistirirken, yumusaklik degerlerini ¢ok az miktarda azaltmustir.
Cozeltideki BTCA mol orant ve TEOS konsantrasyonu artik¢a kumaslarin kuru ve
yas burugma agisi degerleri ylikselmistir. Kumaslarin ¢6zgii yonii mukavemet
degerleri, BTCA mol orami arttiginda azalmakta, ancak TEOS konsantrasyonu
yiikseldiginde artmaktadir. Ayrica islem sicakliginin artmasiyla kumaslarin
DCRA/WCRA degerlerinin yiikseldigi gozlenmistir. Islem sicakligmin mukavemete
etkisi incelendiginde her ne kadar sicaklik arttiginda kumaslarin mukavemet
degerleri distiigii gbzlense de birgok kumasin mukavemet degerleri konvansiyonel
yonteme gore islem gdren kumasin mukavemet degerinden yiiksek ¢iknustir. Islem
sicakligmin  kumas yumusaklik degerlerini etkilemezken kumaslarin sararma
indeksini olumsuz yonde etkilemistir. Sol ¢ozeltisindeki BTCA/MAH
konsantrasyonu (%6, 8, 10, 12) artikca mukavemet degerleri diiserken, burusmalik
acilar1 basta yiikselmis, %12 konsantrasyonda ise diisiis gdstermistir. FT-IR ve '*C
NMR analizlerinde BTCA/MAH ve SiO> arasinda H>O meydana geldigi
goriilmiistiir. Sol ¢ozeltisi ile islem gormiis kumaglarda 20 yikamadan sonra fiziksel
Ozelliklerinde 6nemli bir diisiis gozlense bile yumusaklik disinda biitiin agilardan
bakildiginda konvansiyonel yOnteme gore islem gormiis kumaslara gore iistiin
durumdadir. BTCA/MAH (5:5), %3 TEOS igeren sol ¢ozeltisiyle emdirilen ve 80°C,
5 dk 6n kurutma, 170°C, 2 dk fiksaj islemine tabi tutulan kumaslar, DMDHEU ile
islem goren kumaslarin burugsma dayanimina yaklasik degerde ve daha yiiksek

degerde mukavemete sahip olabilirler.

Huang, Yang, Lin ve Lian (2007b), ¢calismalarmnda DMDHEU ile islem gérmiis
pamuklu kumaglar, farkli mol oranlarinda ve ¢esitli fiksaj sicakliklarinda
TEOS/titanyum IV n-biitoksik (TTB) iceren sol ¢ozeltileri ile kaplanmistir. FTIR ve
NMR analizlerine gore SiO2 ile DMDHEU arasinda hidrojen baglar1 olusmustur.
Fiksaj sicakliginin artmasiyla birlikte kumaslarim DCRA/WCRA degerleri
yiikselirken, mukavemet degerleri diismiistiir. Ayn1 zamanda sicakligin artmasiyla
kumaslarin sarilik indeksleri artarken yumusaklik degerleri daha az etkilenmistir.
Ayrica islem gérmiis kumaslarin burusmazlik 6zellikleri (DCRA ve WCRA), ¢cekme
mukavemetleri ve sarilik indeksleri TEOS mol orani arttik¢a iyilestigi goriilmiistiir.
Ancak iglem gormiis kumaslarin yumusaklik degerleri TEOS mol oranmi arttikca

olumsuz etkilenmistir. TEOS/TTB mol orant 10/1 oldugu zaman kumagslarin
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DCRA/WCRA ve ¢ekme mukavemetlerinde gerileme, sarilik indeksinde iyilesme
goriilmektedir. Bu durum biiyiik partikiillerin aglomerasyonu sonucu partikiillerin lif
molekiillerine niifuz etmesinin zorlasmasi seklinde agiklanabilir. Bundan bagka
TEOS/TTB ile islem gormiis kumasin UV dayanimi konvansiyonel yonteme gore
islem gormiis kumasa ve ham kumasa gore ¢cok daha iyi ¢ikmistir. Bu durum sol
cozeltilerindeki TiO» varligiyla aciklanabilir. Sol ¢ozeltileri ile islem gormiis
kumaglarin 20 yikama sonrasi DCRA/WCRA, mukavemet ve UV dayanim
degerlerinde diisme gozlenmistir. Bu durum sol ¢ozeltileri ile islem gormiis
kumaglarda kullanilan bitim islem maddelerinin yikama sirasinda uzaklastigmi
gosterse bile yumusaklik disinda diger tiim 6zelliklerde, konvansiyonel yonteme gore

islem yapilmis kumaslara nazaran daha iyi sonuglar elde edilmistir.

Lam, Kan ve Yuen (2011b), DMDHEU ve degisik konsantrasyonlarda TiO>’den
olusan ¢ozelti ile kaplanan kumaslarm kuru burusmazlik agilari, UPF degerleri,
yirtilma ve g¢ekme mukavemetlerini incelemislerdir. Pamuklu kumaslarin
burusmazlik agilart DMDHEU miktar1 artik¢a iyilesme gostermistir 6zellikle TiO»
ilavesi olumlu yonde etkilemistir. Ayrica eklenen TiO> veya nano TiO:> ilavesi, UV
koruma Ozelliklerini gelistirmek i¢in multifonksiyonel bitim islemi maddesi olarak
gorev almistr. DMDHEU ile islem goren ve ardindan fiksaj yapilan kumasglarin
yirtilma ve ¢ekme mukavemetleri diigsmiistiir. Katalizor olarak ilave edilen TiO2 veya
nano TiO> orneklerin yirtilma mukavemetini az da olsa yiikseltmistir ancak ¢cekme
mukavemeti iizerinde bir etkisi bulunmamistir. Sadece DMDHEU ile islem goren
kumasta formaldehit 50 ppm ¢ikarken %2 nano TiO>-DMDHEU ile islem goren
kumasta 12 ppm ¢ikmustir.

Schramm, Binder ve Tessadri (2004), calismalarinin 1. asamasinda 2 farkli recete
ile islem gdérmiis %100 pamuklu kumasin kuru burusmazlik acis1 (DCRA) ve belirli
devirlerdeki asinma sonucu yiizdesel agirlik kayiplarini incelemislerdir. BTCA (%3,
%6 w/w), katalizor olarak SHP (%3, %6 w/w) kullanilarak konvansiyonel yontemine
islem gormiis olan pamuklu kumaslarin DCRA degerleri formiilasyondaki BTCA
miktar1 ve ayn1 zamanda pamuga baglanmig BTCA miktar1 arttik¢a artmistir. Ancak

asinma deneyinde 12.000 devir sonunda Onemli Ol¢iide agirlik kaybi meydana
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gelmistir.  Sol-jel yOntemine goére farkli miktarlarda TEOS/GPTMS iceren
TEOS/GPTMS (30/10, 30/30, 30/50, 0/60) c¢ozeltilerle emdirilen kumaslarda kuru
burusmazlik agist (DCRA) degerleri islem gérmemis kumasla kiyaslandiginda
neredeyse ayni oldugu goriilmektedir. Degisik miktarlarda TEOS/GPTMS igeren sol
cozeltilerinden elde edilen kserojellerin FTIR diyagramlarina bakildiginda uygulanan
fiksaj sartlarinda GPTMS’nin epoksi halka a¢ilmasinin tam olarak tamamlanmadigi
goriilmektedir. Bu yiizden seliiloz ile sol-jel networkii arasinda ¢apraz baglanma
meydana gelmemistir. Dolayisiyla pamuklu kumaslarda burugmazlik etkisi
goriilmemektedir. Buna ragmen TEOS/GPTMS c¢ozeltisiyle islem géren kumaslarda
50.000 devir sonunda bile yiizdesel agirlik kaybi oldukca azdir. Calismanin 2.
asamasinda kullanilan bu iki yontemin dezavantajlarini ortadan kaldirmak amaciyla
BTCA ¢ozeltisiyle emdirme yapilan kumaslar ardindan TEOS/GPTMS sol
cozeltisiyle islem gormiistiir. Bu islem emdirme sirasin1  degistirilerek
tekrarlanmistir.  DCRA  degerleri, formiilasyondaki BTCA miktar1 artikga
yiikselmistir. Cozeltideki GPTMS miktar1 ile emdirme siras1i DCRA degerini orta
derecede etkilemistir. Sol-jel c¢ozeltisinin uygulanmasi ile kumaslarin asinma
dayanimi kayda deger sekilde artmustir. 15.000 devirden daha az bir devirde islem
gérmemis kumas tamamen parcalanirken, 6% (w/w) BTCA ve 30/30 TEOS/GPTMS
iceren c¢Ozeltiyle islem goren kumas 50.000 devirde bile heniiz bir zarara
ugramamistir. Bu bulunanlar sol-jel yonteminin kumasin asinma dayanimini 6nemli
Olciide gelistirdigini ve formiilasyondaki GPTMS miktarinin kumasin asinma
ozellikleri tizerinde etkili oldugunu gostermistir. Calismanin 3. asamasinda pamuklu
kumas TEOS/GPTMS/BTCA/SHP ¢ozeltisiyle islem gordiigli zaman kuru
burusmazlik agisinda (DCRA) 6nemli 6l¢lide diisme gozlenmistir. Bu durum sol-jel
yontemindeki kondenzasyon reaksiyonunun asidik kosullarda yapilmasindan
kaynaklanmig olabilir. Buna ragmen ayni ¢ozelti ile islem géren kumasin asmma
dayanimi oldukga iyi ¢ikmistir. Bulunanlar neticesinde BTCA ile seliilozik materyal
arasinda c¢apraz baglanma gerceklesmemistir. Pamukla bag yapan BTCA’nin teorik
olarak miktar1 2,5 mg/g olarak hesaplanmistir. Bu yiizden bitim islemi gormiis
pamuklu kumasa yapilan bazik islem BTCA’nin uzaklasmasmma neden olmustur

sonucuna varilabilir.
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Schramm, Rinderer, Binder ve Tessadri (2005), 2 adimh ve tek adimli olmak
iizere iki kaplama yapmuslardir. iki adimli ¢alismada 6-9 g/100 mL miktarlarda sulu
DMDHEU ¢ozeltisi ile islem goren kumaglar (DM6-W, DM9-W), hidrolize edilmis
TEOS veya GPTMS c¢ozeltileri ile kaplanmistir. Hidrolize ugramis alkoksi
silikonlarin konsantrasyonlarmim verimliligi nasil etkiledigini incelemek i¢in TEOS
ve GPTMS 1:1 ve 1:10 olmak {izere su ve etanolle seyreltilmistir. 2 adimli islemde
farkli TEOS ¢ozeltileri (etanolle seyreltilmis) ile islem géren DM6-W’de formaldehit
salimi miktarinda bir degisiklik gozlenmemistir. Ancak farkli GPTMS c¢ozeltileri
(etanolle seyreltilmis) ile islem goren DM6-W’de onemli 6lciide formaldehit salimi
diismiistiir. Bunun nedeni, tek bagla seliilozik materyale baglanan DMDHEU nin N-
metilol gruplarmin GPTMS’nin epoksi grubuyla reaksiyonu olarak agiklanabilir.
Bundan dolay1 serbest formaldehit degeri diigsmiistiir. Beklendigi gibi DMDHEU
miktar1 6 g/ml’den 9 g/mlL’ye yiikselmesi formaldehit emisyonunun artmasina
neden olmustur. DM6-W ile kaplanmig kumaglar, TEOS c¢ozeltisi ile islem
gordiigiinde DCRA degerleri diigsmiistiir, seyreltmenin yiikselmesiyle birlikte DCRA
degerleri yilikselmektedir. GPTMS kullanildiginda DCRA degerlerinde 6nemli
Olciide gelisme gozlenmistir. 9 g/100 mL DMDHEU islem goren kumasin ardindan
etanolle seyreltilmis GPTMS (1:10) ile kaplanmas1 sonucu en yiiksek DCRA degeri
elde edilmistir (308°). Bu bulunanlar gére GPTMS polietilen oksit meydana
getirmektedir veya epoksi grubunun halka acilmasi yoluyla seliiloza ¢apraz baglarla
baglanmistir. Bu durumda DMDHEU’nin basit bir katalizor olarak fonksiyonu
olabilir. Benzer egilim =9 g/mL DMDHEU ile islem gérmiis pamuklu kumaslarda
da gozlenebilir. Cekme mukavemeti agisindan karsilastirildiginda Onemli bir
degisiklik meydana gelmemistir. GPTMS ile islem goren kumaslarda, TEOS ile
islem goren kumaglara gore yirtilma mukavemetinde daha yiiksek bir diisiis
gozlenmistir. Beyazlik indeksi (WI) agisindan baktigimizda TEOS veya GPTMS ile
yapilan ek kaplama islemi WI degerlerini diislirmiistiir. Ayrica GPTMS ile islem
goren kumasin WI degeri TEOS’la islem gorenlere gore daha diisiik ¢ikmustir.

Tek adimli ¢alismada pamuklu kumaslar, hidroliz reaksiyonundan 6nce 6 g/100

mL DMDHEU ve TEOS veya GPTMS kombinasyonundan olusan ¢ozeltiyle fikse

edilmistir. Bu c¢ozeltilerle kaplanan kumaglarin  formaldehit salim miktar
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degerlendirildiginde, ayni c¢dozeltiler ile 2 adimda yapilan calismada kaplanan
kumaglarin  formaldehit salim miktarlarinin yaklagik ayn1 degerde oldugu
gorilmiistiir. Tek adimli islemde TEOS-DMDHEU c¢ozeltisiyle kaplanan kumaslarin
DCRA degerleri miikkemmel burugmazlik ozellikleri (281°) gosterirken, GPTMS-
DMDHEU c¢ézeltisiyle kaplanan kumaglarin DCRA degerleri (214°) ancak ham
kumasmn DCRA degerine ulagmistir. Bu bulunanlardan anlasilacagi gibi hidroliz ve
tavlama (annealing) islemi sirasinda TEOS un reaktif gruplar1 ve DMDHEU arasinda
reaksiyon gerceklesmemistir. Bundan dolayt DMDHEU seliiloz materyali ile ¢apraz
bag yapmis oldugu diisiiniilebilir. Bunun disinda GPTMS’ nin epoksi grubu tercihen
DMDHEU’nin hidroksil gruplariyla reaksiyona girmis oldugu sonucu c¢ikarilabilir.
Bu durumu sadece GPTMS ile kaplanan kumas ile tek adimli GPTMS-DMDHEU ile
kaplanan kumasin FTIR sonuglar1 da desteklemektedir. GPTMS ile kaplanan
kumasta epoksi halkasinm C-O-C baginm gerilim titresimi 910 cm™ dalga boyunda
goriilmekte iken, aym dalga boyunda GPTMS-DMDHEU ile kaplanan kumasta
epoksi halkasinin acilmasmdan dolay1 bu titresim goriilmemektedir. 1707 cm™’deki

absorbsiyon frekans dalgasi DMDHEU’ nin C=0 grubunu gostermektedir.

Nanosol ¢ozeltilerinde etanol yerine su kullanildiginda formaldehit degerleri,
etanolle hazirlanan c¢ozeltilere gore 6 g/100 mL DMDHEU ile islem gormiis
kumaglarin TEOS ile kaplanmas1 sonucu biiylik bir diisiis gozlenirken GPTMS ile
kaplanan kumaslarda orta derecede bir diisiis meydana gelmektedir. Benzer durum
DMDHEU miktar1 9 g/mL oldugunda da goriilmektedir. DCRA degerleri neredeyse
aymdir veya biraz daha diisliktiir. Cekme mukavemeti ve yirtilma mukavemetinde
onemli bir degisiklik meydana gelmemistir. Ayni egilim WI degerleri icinde

gecerlidir.

Sol ¢ozeltilerine eklenen Triton X-100 yiizey aktif maddesinin kumaslarin
formaldehit salimi ve tekstil fiziksel Ozellikleri etkisi incelenmistir. TEOS ve
GPTMS’nin hidrolizi sirasinda Triton X-100 eklendiginde formaldehit emisyonunu
onemli Olclide yiikseltmistir. Ayrica 2 adimda islem goren kumaglarin formaldehit
salimi hemen hemen aym seviyededir. GPTMS ile islem goren kumaslarin

formaldehit salim degerleri bu uygulamada diismemistir. Ancak tek adimla islem
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yapilan DMDHEU-TEOS ve DMDHEU-GPTMS kombinasyonlariyla iglem goren
kumaglarda formaldehit salimi Triton X-100 ilavesiyle diismiistiir. Triton X-100
ilave edilerek iglem goren kumaslarin fiziksel 6zelliklerinde, hem etanol veya saf su
ile hazirlanan sol ¢ozeltileri ile islem goren pamuklu kumaslara gére dnemli bir

degisikligin olmadig1 goriilmektedir.

Kaplama materyalinin 6zelliklerini degerlendirmek i¢cin, DMDHEU ile TEOS
veya GPTMS kombinasyonundan olusan islem ¢ozeltilerinin saf kserojeli
iretilmistir. Saf kserojeller etanol, saf su ve saf su icine Triton X-100 ilavesi i¢inde
hazirlanmistir. Etanol ve suda yapilan sadece TEOS, sadece GPTMS, tek adimda
yapilan TEOS-DMx (x=6,9,12) ve GPTMS-DM6 c¢o6zeltilerinin kserojelinden
neredeyse transparan bir kat1 elde edilmistir. Etanol ve su ile seyreltilmis TEOS ile
iretilen kserojelin kirilgan olmasma ragmen tek adimla elde edilen ve etanolle
seyreltilmis TEOS-DM6°da oda sicakliginda kondenzasyon reaksiyonu sirasinda
kirik olusumu gozlenmemistir. Bu sonu¢ DMDHEU’nin kurutmada sirasinda
kimyasal kontrol katki maddesi olarak gorev yaptig1 iddasini desteklemistir. SEM
mikroskobu goriintiilerinde Triton X-100, sol ¢d6zeltisine dahil edildiginde

mikrogozenekli kserojelin tiretilmedigi goriilmektedir.

Wang ve Chen (2006), 3-glisidiloksipropil-trimetoksisilane, tetraetoksi silan,
katalizOr ve solvent igeren sol-jel soliisyonuna B-ciklodekstrin ilave etmislerdir. Sol-
jel soliisyonu igerisindeki B-¢iklodekstrin pamuga yeni yiizey 6zellikleri vermek icin
jelasyon prosesinde pamuklu kumas iizerine [-¢iklodekstrinin baglanmasi
saglayabilmistir. Stabil B-ciklodekstrin sol-jel soliisyonu hazirlamak i¢in uygun
teknik kosullar sunulmustur. B-¢iklodekstrin ¢ozeltideki diger bilesenler ile
kompleksler olusturabilmistir. Komplekslerin bir sonucu olarak muamele edilen

kumas sol-jel yontemi ile yeni fonksiyonel 6zellikler kazanmigtir.

Wang, Li, Min ve Chen (2008), diger calismasinda TEOS, etanol, H-O ve HCI
iceren sol ¢ozeltisi i¢ine hidrofobik katki maddesi olarak hexadecyltrimethoxysilane
(HTEOS) ilave edilmistir. Kaplanan kumaslar olduk¢a iyi hidrofobik oOzellikler

kazanmistir. Ancak sol ¢ozeltisi ile islem goren kumaslarin aginma dayanimi
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olumsuz yonde etkilenmis olup islem gdrmemis kumasa gore yiizdesel agirlik
kayiplar1 artmistir. Bunun disinda kumaslara iitii istemeyen oOzellik kazandiran
BTCA, sodyumhipofosfit ve trietanolamin ¢ozeltisiyle 6rnekler emdirildikten sonra
yukarida bahsedilen sol ¢ozeltisiyle kaplanmisdir. Sonug olarak kumaslarin hizli ve
yavas burusmazlik agilar1 sadece BTCA, sodyumhipofosfit ve trietanolamin ile islem
goren kumaslarin burusmazlik agilarma gore daha yiiksek c¢ikmistir. Pamuklu
kumaslarda uygulanan su iticilik bitim isleminin kumasm burusmazlik 6zelliklerini

olumsuz etkilemedigi sonucuna varilmistir.

Wang ve Chen (2009), calismalarinda burusmazlik bitim isleminde meydana
gelen kopma mukavemeti diisilislinii azaltmak i¢in, 1,2,3,4-butanetetracarboxylic
acid (BTCA) ile kaplanmis kumaslar TEOS, y-methacryloxypropyltrimethoxysilane
(MPTS) iceren sol ¢ozeltisiyle emdirilmistir. MPTS miktar1 arttik¢a kumaslarin
burusma acilarinda artis, kopma mukavemetlerinde diisiis gozlenmistir. Sol
¢oOzeltisinin konsantrasyonu %350°den %100’e ¢ikinca Orneklerin burusma agilari
238,8°°den 252,4°’e, kopma mukavemetleri 578,2’den 635 N’a yiikselmistir. Silika
sol ile islem goren kumaslarda 200 devir siirtiinme sonrasi énemli bir degisiklik
meydana gelmezken sadece BTCA ile islem gormiis kumas 127 devir sonunda zarar
gormiistiir. Ayrica sol konsantrasyonu arttikga kumaslari aginma sonucu agirlik
kayiplar1 azalmistir. Sol ¢ozeltisinin pH 4’ten 6’ya ve 7°den 10,5’e yiikseldiginde
kumaglarin burusmazlik agilarinda yilikselme goriilmistiir. Kumaslarm alkali
ortamdaki burugsmazlik agilar1 asidik ortama gore ¢cok daha iyi ¢ikmistir. Ancak alkali
ortamda pH arttikga ¢ekme mukavemetleri diismistiir. Emdirme siras1 agisindan ilk
once BTCA ile kaplanip sonra sol ¢ozeltisiyle islem goren kumaslarin burusmazlik
acilari, birinci adimda sol jel yontemiyle kaplanip ikinci adimda BTCA ¢ozeltisiyle
emdirilen kumaslara gore daha iyi ¢ikmistir. Her iki emdirme sirasina gore de islem
goren kumaglarda en iyi cekme mukavemeti degerleri iki kere kurutma bir kere fiksaj
islemi yapildiginda saglanmistir. Emdirme siwrasi ve fiksaj-kurutma sayisinin
kumaglarin asinma dayanimi iizerinde ¢ok 6nemli bir etkisi olmamistir. 200 devir

sonrasinda bile kumaslarda ¢ok az agirlik kaybr meydana gelmistir.
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BOLUM iKi

MATERYAL VE YONTEM

2.1 Kullamilan Materyal ve Cihazlar

2.1.1 Kimyasal ve Yardimci Maddeler

Denemelerde Tablo 2.1°de 6zellikleri verilen kimyasallar kullanilmustir.

Tablo 2.1 Denemelerde kullanilan kimyasal maddeler ve tanimlar1

Kimyasal madde Marka Tanmmi
Etanol, > % 99,5 Merck Cozgen
Hidroklorik asit, %37 Sigma-Aldrich pH ayarlayicisi
Amonyum hidroksit, %28-30 Sigma-Aldrich pH ayarlayicisi

Tetraetil ortasilikat, > % 98

Sigma-Aldrich

Nano sol {iretimi igin basglatici

madde

(3-glisidiloksipropil) trimetoksisilan,

Nano sol tiretimi igin baglatici

Aldrich
> % 98 madde
N-methylol dihydroxyethylene urea (Rucon

Rudolf Duraner Capraz baglayici
FAN)
Biitanetetrakarboksilik asit, %99 Aldrich Capraz baglayici
Magnezyum kloriir, > % 98 Sigma Katalizor
Sodyumhipfosfit monohidrat Sigma-Aldrich Katalizor
Formaldehit, %37 Merck Katalizor
Ruco Wet Rudolf Duraner Noniyonik 1slatict madde
2408 ECE A SDL ATLAS Deterjan
Sodyum bikarbonat Horasan Kimya Ard iglem maddesi
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2.1.2 Kumag

Calismada 20/1, %100 viskon siyah siiprem kumasg kullanilmistir. Sun Holding
A.S. Ar-Ge Merkezi tarafindan temin edilen 20/1, % 100 viskoz siiprem kumasin
Ozellikleri Tablo 2.2°de verilmistir. Tablo 2.3’de viskon kumasim boyama recetesi

verilmistir.

Tablo 2.2 Denemelerde kullanilan 20/1 viskon kumasin 6zellikleri

Ozellik Tamm
Lif oran1 ve cinsi 9% 100 viskon
Orme tipi Siiprem
Cubuk sayist 13 gubuk/cm
Sira sayisi 18 ¢ubuk/cm
Gramaj 194 g/m?

Tablo 2.3 Denemelerde kullanilan kumasin boyama recetesi

Kimyasal Miktar
Reaktif Boyarmadde (EVERZOL BLACK EDG) 60 g/1
Reaktif Boyarmadde (EVERZOL BLACK EDR) 20 g/l
Islatic1 2 g/l
Silikat 50 g/l
Kostik 22 g/l
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2.1.3 Cihaz ve Makinalar

Denemelerde Tablo 2.4’de 6zellikleri belirtilen cihaz ve makinalar verilmistir.

Tablo 2.4 Denemelerde kullanilan cihaz ve makinalar

Cihaz ve Makinalar

Tanimm

Atac marka, F-350 model laboratuar tipi

fular

Kumaglarin empregnasyonu

Niive KD 400 marka etiiv (maksimum

sicaklik 250 °C)

Kumaglarin kurutulmasi, yas jellerin kurutularak kuru

jel elde edilmesi

Argelik marka 3320 model otomatik

camagsir makinasi

Kumaslarin boyut degisimi dzelliklerinin belirlenmesi

icin ¢oklu yitkama yapilmasi

Human corporation Zeneer navi power I

marka saf su cihazi

Saf su elde edilmesi

Rapid marka, H-TS-3 model raméz

Kumaslarin fiksaji

Ohaus marka hassas terazi

Malzemelerin tartilmasi

Inolab marka pH metre

Hazirlanan soliisyonlarin pH degerinin tespiti

Nu- Martindale marka asinma ve

boncuklanma cihaz1

Kumaslarin asinma ve boncuklanma dayaniminin

tespiti

Ortoalsera marka, digijen 20 model

santrifuj

Orneklerin su tutma yetenegi tayini

FEI Quanta 250 FEG marka Scanning
Electron Microscope (SEM)

Kumaslarin mikroyapisal analizi

Hach marka 2100 P model Bulaniklikolger

Cozeltilerin bulaniklarinin tayini

2.2 Recetelerin Hazirlanisi

2.2.1 Nanosol Hazirlanmasi

Nanosol ¢ozeltileri Sekil 2.1°de

gosterilen igslem akigmna gore hazirlanmistir.

Coziicli olarak etanol (EMPROVE® Ph Eur, BP, JP, USP., absolute suitable for use
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as excipient, >%99,5 V/V, Merck, Almanya) ve distile su kullanilmistir. Asidik
hidroliz i¢in pH ayarlayicis1 olarak 0,01 N hidroklorikasit (HCl) ¢ozeltisi (37%
puriss, Sigma-Aldrich, Almanya), bazik hidroliz i¢gin amonyum hidroksit (NH4sOH)
cozeltisi (ACS Reagent,%28-30 NHj3 basis, Sigma-Aldrich, Almanya) kullanilmistir.
Baslatict madde olarak tetraetil ortosilikat (TEOS, purum >%98,0 (GC), Sigma-
Aldrich, Alamanya) ve/veya (3-glisidiloksipropil) trimetoksisilan (GPTMS, >98%
liquid, Aldrich, Almanya) kullanilmistir. Capraz baglanmayi saglayan madde olarak
modifiye edilmis dimetiloldihidroksietileniire (DMDHEU) esaslh Rucon FAN
(yiiksliz, berrak sarimsi sivi, Rudolf Duraner, Tirkiye) kullanilmigtir. Katalizor
olarak magnezyum klorir (MgClh) (=98%, anhydrous, Sigma, Almanya),
sodyumhipofosfit monohidrat (SHP, puriss p.a. reag. Ph. Eur., Sigma-Aldrich,
Almanya) ve formaldehit (%37, yaklasik %10 metanol ile stabilize edilmis, Merck,
Almanya) kullanilmistir. Islatict madde olarak Ruco WET (alkil fosfat ve etoksile
yag alkolii karisimi esasli noniyonik islatici madde, Rudolf Duraner, Tiirkiye)

kullanilmastir.

1. ve 2. regete ile hazirlanan ¢ozeltilerde, etanol igerisine TEOS ve GPTMS
sirayla ilave edilmistir. Daha sonra ¢Ozelti igerisine distile su eklenmistir.
Cozeltilerin bir kismina asidik hidroliz i¢in 0,01N HCI, diger kismina bazik hidroliz
icin NH4OH ¢6zeltisi ilave edilmistir.

4. recete ile hazirlanan ¢ozeltide; bir miktar distile su igerisine sirasiyla 1slatic
madde olarak Ruco WET, formaldehit, baslatici madde olarak TEOS ve GPTMS
eklenmistir. Katalizor olarak kullanilan magnezyum kloriir 10 ml distile suyun
icerisinde c¢oziildiikkten sonra c¢ozeltiye yavas yavas ilave edilmistir. Daha sonra
cozelti, distile suyun geri kalani ilave edilerek 100 g’a tamamlanmistir. Bu grup
cozeltilerde, konvansiyonel fibric prosesinin sol-jel yOntemiyle yapilmasi

amaclanmustir.
5., 6., 7. ve 8. regetelerde hazirlanan ¢ozeltiler i¢in bir miktar distile su icerisine

sirasityla Ruco WET, formaldehit ve DMDHEU tek bagma veya DMDHEU/ TEOS
ve DMDHEU/GPTMS seklinde ikili kombinasyonlar veya
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DMDHEU/TEOS/GPTMS seklinde {i¢ maddenin kombinasyonu ilave edilmistir.
Daha sonra 10 ml distile su igerisinde ¢oziinmiis magnezyum kloriir ve kalan su

cozeltiye eklenmistir.

Bu regetelerin kaplama islemi su sekilde gergeklestirilmistir: Viskon kumas
ornekleri 25 °C’de 30 sn. i¢in hazirlanan nanosol ¢ozeltilerine daldirilmistir.
Emdirilen kumaslar bir fulard (Ata¢ marka, F-350 model laboratuar tipi fulard) ile
%100 Ar olacak sekilde (fulard basinci: 2,5 kg/cm?) sikilmistir. Emdirilen ve sikilan
kumaglar laboratuvar tipi etiivde (KD400 Model, Niive®, Tiirkiye) 100 °C’de 2 dk.
kurutulmus ve ¢ozeltiler ¢esitli sicaklik ve zamanlarda laboratuvar tipi ramozde (H-
TS-3, Rapid Labortex Co., LTD., Taipei, Tayvan) fikse edilmistir. Kumaslar 1 g/l
sodyum bikarbonat (NaHCO3) (yumusak kristal toz halinde) ¢ozeltisi (pH 8,0) ile
66°C 20 dk. yikama islemine tabi tutulmustur ve 40°C’de 5 dk. ilik suda

durulanmustir. Daha sonra kumaslar asilarak kurutulmustur.

2.2.2 Polikarboksilik Asitle Kaplama

Gilintimiizde bir¢cok arastrma DMDHEU’nin yerine gegecek, formaldehit salimi
yapmayan capraz baglayici maddeler lizerine yapilmaktadir. Formaldehit salimi
yapmayan biitanetetrakarboksilik asit (BTCA) gibi polikarboksilik asitler, uygun
katalizor esliginde seliilozun esterlesmesine neden olurlar. Bu sayede kaplanan
kumasm burusma dayanimi artar. Ancak endiistriyel uygulamalarda maliyetinin
yiksek olmasindan dolayr yaygin olarak kullanilmamaktadir (Schramm ve ark.,
2004; Huang ve ark., 2006). Bu nedenden dolay1 bu ¢alismada BTCA ile islem

gbérmiis boncuklanma 6zelligi incelenmistir.

3. recete ile hazirlanan ¢ozeltide, bir miktar distile su igerisine sirasiyla BTCA,
katalizor olarak SHP ve Ruco WET eklenmistir. Sekil 2.2°de BTCA igeren ¢ozelti ile
islem akis1 gosterilmistir. Kumaglar 1 g/l sodyum bikarbonat ¢ozeltisi (pH 8,0) ile
66°C 20 dk. yikama islemine tabi tutulmustur ve 40°C’de 5 dk. 1ilik suda

durulanmistir. Daha sonra kumaslar asilarak kurutulmustur.
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Etanol ve zu igedsinde TEQS
wefveya GPTME nin ilavesi

Ruco WET ilavesi (istenirse)

Sekil 2.1 Calisilan cesitli prosesler i¢in islem akisi

2.2.3 Konvansiyonel Kaplama

9. Recetede belirtilen miktardaki distile su iizerine, ¢apraz baglanmay1 saglayan
DMDHEU ve katalizor olarak MgCl, ilave edilmistir. Daha sonra 6rnek kumaslar 1
kere emdirme islemine tabi tutulmustur. Emdirmenin ardindan 6rnek kumaslar
laboratuvar tipi etiivde 100°C’de 2 dk. kurutulmustur. Daha sonra 150°C’ de 2,5 dk.
fikse edilmistir. Kumaslar 1 g/l sodyum bikarbonat ¢ozeltisi (pH 8,0) ile 66°C’de 20

dk. yikama iglemine tabi tutulmustur ve 40°C’de 5 dk. ilik suda durulanmistir. Son

olarak kumaslar asilarak kurutulmustur.
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Suigenzine BTCA il awesi

Katalizdr olarak SHP' nin ilavesi

Mon-iyanik 1=1atie
il awesi

20 =n. kumaz daldima,
sthma (AF %1007

¥
Kurutma 100 “C 2 dk.

Fikzaj 180° C, 2 dk.

Sekil 2.2 BTCA igeren ¢ozelti ile uygulanan islem akisi
2.3 Degerlendirmede Kullanilan Test ve Analiz Yontemleri

Kumaslarm goriiniim ve kullanim 6zelliklerini degerlendirmek i¢in boncuklanma
ve asinma dayanimi, boyut degisimi Ozellikleri, su tutma yetenekleri ve bulaniklik
dereceleri degerlendirilmistir. Orneklerin ¢oklu yikamalar sonrasnda bahsedilen
ozellikleri tekrar incelenmistir. Coklu yikamalar 5 g/l ECE A deterjam (fosfat
icermeyen referans deterjan, optik beyazlatict madde igermez) ile 40°C’de 60 dk.
seliilozik kumaslara uygun programda Arcelik marka 3320 model otomatik camasir
makinasinda yapilmistir. Yikama sirasinda kullanilan toplam yiikk 2 kg’dwr. Her 5

yikamadan sonra kumaslar kurutulmustur.

2.3.1 Kumag Boncuklanma Dayanimi Ozelliklerinin Belirlenmesi

Nu-martindale marka (James H. Heal & Co. Ltd., ingiltere) boncuklanma ve agmma
test cihazi kullanilarak kaplanan ve kaplanmayan kumaslarin boncuklanma
dayanimlari, TS EN ISO 12945-2, 2002, ‘Tekstil-Kumaslarda Yiizey Tiiylenmesi ve
Boncuklanma Yatkmliginmm Tayini-Bolim 2:Gelistirilmis Martindale Metodu’

standardina gore Ol¢lilmiistiir. Dairesel bir deney numunesi, bir Lissajous deseni
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Tablo 2.5 Kaplamalarda kullanilan regeteler ve hazirlanan ¢ozeltilerin pH degerleri, bu ¢ozeltiler ile

kaplanan kumaslarin kiitlesel artis degerleri ve islem kosullar1

Kimyasal 1. 2. 3. 4. 5. 6. 7. 8. 9.

maddeler | Recete | Recete | Recete | Recete | Recete | Recete | Recete | Recete | Recete
TEOS 11ml | 11 ml - 1,59 ¢ - 1,59 ¢ - 1,59 ¢ -
GPTMS 11ml | 11 ml - 1,81 ¢g - - 1,81g | 1,81¢g -
Etanol 50 ml 50 ml - - - - - -
H,O 32ml | 32ml | 50ml | 82,02g | 82,4¢ | 80,85g | 80,63g | 79,04g | 500 ml
HCl
(0,01N) 10'ml ) - - - ) ) ) )
NH4 O.H. - 0,6 ml - - - - - - -
¢ozeltisi
DMDHEU - - - - 3g 3g 3g 3g 15¢g
Ruco WET - - 0,1g 0,23¢g | 0,23g | 0,23¢g | 0,23g | 0,23 g -
Formaldehit - - - 13,63g | 13,63g | 13,63g | 13,63g | 13,63g -
MgCl, - - - 0,7¢g 0,7¢g 0,7¢g 0,7¢g 07g 35¢g
BTCA - - 375¢ - - - - - -
SHP - - 2g - - - - - -
pH 3,05 10,24 2,2 3,83 4,03 3,77 3,80 3,805 4,00
Kiitlesel | 5968 | 2144 | 1318 | 562 | 617 | 471 | 665 | 729 | 398
art1s (%)

Kurutma 100°C, | 100°C, | 100°C, | 100°C, | 100°C, | 100°C, | 100°C, | 100°C, | 100°C,
urd 2 dk. 2 dk. 2 dk. 2 dk. 2 dk. 2 dk. 2 dk. 2 dk 2 dk.
Fiksa; 140°C, | 140°C, | 180°C, | 150°C, | 150°C, | 150°C, | 150°C, | 150°C, | 150°C,

J 20 dk. | 20 dk. 2 dk. 45sn. | 45sn. | 45 sn. 45sn. | 45sn. | 2,5 dk.
Emdirme 3kere | 3kere | 1kere | 1kere | 1kere | 1kere | 1kere | 1kere | 1Xkere

olusturacak sekilde belirli bir kuvvet uygulanarak, deney numunesi ile ayn1 kumastan
bir kumas ylizeyine siirtiilerek bir ylizey iizerinden gecirilir. Kumaglar deneye tabi
tutulmadan once standart atmosfer sartlarindaki ( 20+20°C sicaklikta, % 65+5 bagil
nemde) serbest hava akismna maruz birakilarak, herhangi bir gerilme kuvveti
uygulanmadan en az 18 saat siireyle sartlandirilmistir. Asmdirict materyal olarak
deney numunesi ile aynt kumas kullanilmistir. Her iki deney numunesi olarak destek
malzemesi olarak kece kullanilmistir. 2500 devir sonunda kumaslar, en yiiksek deger

5-en diistik deger 1 olarak K2 skalasina gore degerlendirilmistir.
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2.3.2 Kumaslarin Asinma Dayanimi Ozelliklerinin Belirlenmesi

Nu-martindale marka (James H. Heal & Co. Ltd., Ingiltere) boncuklanma ve
asinma test cihazi kullanilarak kaplanan ve kaplanmayan kumaglarin asinma
dayanimlari, TS-EN-ISO 12947-2, 2001, ‘Tekstil-Martindale Metoduyla Kumaslarin
Asmmaya Karsi Dayaniminin Tayini-Bolim 2: Numune Kopmasmin Tayini’

standardina gore Sl¢iilmiistiir.

Belirli bir yiik altindaki dairesel bir deney pargasi, bir Lissajous deseni olusturan
Oteleme hareketi ile bir asidirma yapan asmdirict (standart kumas) ile
asindirilmigtir. Asindiriciyt igeren deney parcasi tutucusu, deney pargasi diizlemine
dik olan kendi ekseni etrafinda ayrica serbestge donebilmektedir. Kumaglar standart
atmosfer sartlarinda ( 20+2°C sicaklikta, % 65+5 bagil nemde) en az 18 saat siireyle
sartlandirilmistir. Deney pargalari, deney pargasi tutucusuna kopilik bir destek ile
monte edilmistir. Asindirma yiikiiniin basinct 9 kPa dir. Asindirict materyal olarak
standart dokuma yilin kumas kullanilmistir. Standart dokuma yiin kumasin altinda ise
dokunmus yiin kege bulunmaktadir. Kumaslarin asmmma ozellikleri belirli devir
sayilarindaki yiizdesel agirlik kaybina gore degerlendirilmistir. Ayrica kumaslarin

tamamen parcalandiklar1 devir sayilar1 kaydedilmistir.

2.3.3 Kumaglarin Boyut Degisimi Ozelliklerinin Belirlenmesi

Kumaglarin boyut degisimi 6zelliklerinin incelenmesi i¢cin kumaslarin deneye
hazirlanmas1 TS4073 EN ISO 3759, 1999, ‘Tekstil- Boyut Degismesinin Tayini i¢in
Deneylerde Kullanilan Kumas Pargalari ile Giysilerin Hazirlanmas, Isaretlenmesi ve
Olgiilmesi’ standardina gére yapilmistir. Yikama sonrasinda boyut degisimleri ise TS
392 EN 25077, 1996, ‘Tekstil Mamiilleri- Yikama ve Kurutmadan sonra Boyut
Degigmesinin Tayini’ standardina gore ol¢lilmiistiir. Boyuttaki azalma(¢cekme) - ”
isareti ile, artma(uzama) + ” isareti ile ifade edilmistir. Coklu yikama sonrasinda

kumaslar sererek kurutulmustur. Boyut degisimi (%) kumasin ¢ubuk ve sira yoniinde

olmak iizere asagidaki formiile gore hesaplanmigtir:
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% Boyut degisimi = (L2-L1)/L; (2.1)

L;. Yikama yapilmadan dnceki uzunluk

L>: Yikama yapildiktan sonraki uzunluk

2.3.4 Kumaglarin Su Tutma Yeteneklerinin Belirlenmesi

Yikama yapilmayan kumaslarin su tutma yetenegi TS 1243,2008, ‘Tekstil
Maddelerinde Su Tutma Ozelliginin Tayini (Santrifuj Metodu)’ standardina gore
degerlendirilmistir. Belirlenmis olan tartma kaplar1 ve kapaklar1 ayrica deney
parcasmi baglamak i¢in kullanilan bakir tel kuru halde tartilmistir. Her bir dara
kiitlesi T olarak kaydedilmistir. 0,5 g olarak tartilan deney numunelerinin her biri 5
dk. siire ile oda sicakliginda saf su i¢ine daldirilmistir. Daldirma siiresi sonunda saf
su iginden ¢ikarilan deney numuneleri 9800 m/s*’lik agisal bir ivme iiretmek igin
gereken acisal hiz ile hizlanma zamani da dahil olmak iizere 5 dk. siire ile santrifiijde

dondiirtilmiistiir.

Donme hareketi bitince deney numuneli tartma kaplarima geri alinip iizeri
kapatilmistir. Nemli deney numunesi ile baglama teli ve tartma kabmin yas kiitlesi M
seklinde kaydedilmistir. Islak haldeki deney numunesi tartma kabi1 ve baglama teli ile
birlikte etiivde 105°C’de 1,5 saat bekletilmistir. Kurutulmus olan deney numunesi,
baglama teli ve tartma kabi ile birlikte tartilmistir ve her bir tartma sonucu, kuru

kiitle D seklinde kaydedilmistir. Denemeler 2 tekrarli olarak yapilmistir.

R= 100(M-D)/(D-T)(2.2)

R: Su tutma yetenegi %

M: Nemli deney parcasinin dara kiitlesi ile birlikte kiitlesi
D: Kuru deney parcasinin dara kiitlesi ile birlikte kiitlesi
T: Dara kiitlesi
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2.3.5 Cozeltilerin Bulaniklik Derecelerinin Olgiilmesi

Hazirlanan nano sol ¢dzeltilerinin bulaniklik derecesini nefeleometrik olarak
Olegmek i¢cin Hach marka 2100P model turbidimetre kullanilmigtir. Degerlendirmeler
TS 5091 EN ISO 7027, ‘Su Kalitesi-Bulaniklik Tayini’ standardina gore yapilmustir.
Ornekler 25 mm ¢apimnda, 50 mm uzunlugundaki bir kaba konmus olup 0-1000 NTU
(nepholometric turbity units) araliginda 6l¢ciim yapilmistir. Formazin standart olarak

kullanilmastir.
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BOLUM UC
BULGULAR VE TARTISMA

3.1 Recete Optimizasyonu Sonuclari

Regete optimizasyonu calismasi, Tablo 2.5’te verilen 9 regete icin de yapilmis

olup kumaglarin boncuklanma degerine gore optimum receteler belirlenmistir.

3.1.1 Kaplanan Kumaslarin Boncuklanma Ozellikleri

Tablo 3.1’de kaplanan kumaslarin K2 skalasmma gore boncuklanma degerleri
gosterilmistir. En iyi boncuklanma degerleri, 1. ve 2. recetelerle TEOS ve GPTMS
iceren ve swrastyla asidik ve bazik hidroliz reaksiyonlar1 ile elde edilen soller
kullanarak elde edilmistir. GPTMS nin epoksi halkas1 agilmasindan dolay1 viskon
liflerinin hidroksil gruplariyla reaksiyona girerek c¢apraz baglanma gerceklesmis
olabilir. Bu sekilde lifler arasinda meydana gelen capraz baglanma ve tek lifler
arasinda olusan siirtlinmenin artmasi sonucu liflerin yer degistirme yetenekleri
azalmigtir. Bununla birlikte nanosol ile kaplanan kumasm iplik kayma dayanimi da
artmistir. Bundan dolay1 sol-jel kaplamanin kumas1 mekanik etkilere kars1 korudugu
sOylenebilir (Schramm ve ark., 2004; Mahltig ve Textor 2008). Sekil 3.1’de TEOS
ve GPTMS’nin hidroliz ve ko-kondenzasyon reaksiyonlar1 sonucu silikon oksik ag

yapisinin olusumu gosterilmistir.

Capraz baglayic1 olarak BTCA, katalizor olarak SHP kullanilarak elde edilen 3.
recete ile yapilan denemelerdeki boncuklanma degerleri 1. ve 2. receteden daha
diistik olsa bile iyi oldugu soylenebilir. Viskon lifindeki hidroksil gruplarin
esterlesmesi sonucu ¢apraz baglanma meydana gelmis olabilir. S6zii edilen ¢apraz
baglanma iki asamada olusur. Birinci asamada cyclical anhydride meydana gelir.
Ikinci asamada ise cyclical anhidrid, seliilozik lifin hidroksil gruplariyla ester bagi
meydana getirir. Ester bagi sayis1 arttikca capraz baglanma derecesi de

yiikselmektedir (Sauperl ve Stana-Kleinschek, 2010; Lam, Kan ve Yuen, 2011a).
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Sekil 3.1 TEOS ve GPTMS nin hidroliz ve ko-kondenzasyon reaksiyonlart sonucu silikon oksit ag

yapisinin olusumu (Schramm ve ark., 2005)

Tablo 3.1 Kaplanan kumaslarm boncuklanma degerleri

Regete Boncuklanma Degerleri
(TS EN ISO 12945-2, 2002)
1. Recete K5
2. Recete K5
3. Regete K 4-5
4. Recete K4
5. Regete K4
6. Regete K3
7. Regete K 4-5
8. Regete K 4-5
9. Regete K 4-5

TEOS ve GPTMS kullanarak, fakat miktarini azaltarak ve katalizér olarak MgCl»
ve formaldehit iceren receteler kullanarak kaplanan kumaslarm (4. recete)
boncuklanma degerleri 4 olup, 1. ve 2 regetelerle elde edilen degerlere gore kismen

diismiistiir.
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MgCl, ve formaldehit katalizorliigiinde ve reaktif madde olarak DMDHEU (5.
recete), kullanarak muamele edilen kumaslarin boncuklanma degerleri 1. ve 2.

receteyle islem goren kumaslarin boncuklanma degerlerine gore kotiidiir.

DMDHEU ve TEOS ile islem goren kumasin (6. regete) boncuklanma degerinin,
sadece DMDHEU ile islem goren kumasin (5. recete) boncuklanma degerinden
diisiik olup TEOS ilavesinin kumasm boncuklanma dayanimini olumsuz etkiledigi
goriilmiistiir. Bu durum TEOS konsantrasyonunun belirli bir degeri agsmasi1 sonucu
meydana gelen aglomerasyondan kaynaklanmis olabilir. Bu durumda partikiillerin lif
molekiillerinin i¢ine girmesi ve kumas ile bag yapmasmi zorlasmistir (Huang ve ark.,
2007b). Schramm ve arkadaslarmin (2005) yaptigi calismada bu sonucu
desteklemistir. Calismada kumastaki capraz baglanma, kuru burusmazlik agisi
degerlendirilerek yorumlanmistir. DMDMEU ile islem goren kumasin kuru
burusmazlik agis1 TEOS ilavesiyle birlikte diismiistiir. Bunun disinda DMDHEU/
TEOS igeren regcetede TEOS miktar: diistiikge kumasim kuru burusmazlik agisinda
artis gorilmiistir. GPTMS ve DMDHEU ile islem goren kumasm (7. recete)
boncuklanma degeri ise sadece DMDHEU ile islem goéren kumasm boncuklanma
degerinden (5. regete) yiiksek ¢ikmistir. Schramm ve arkadaglarinin yaptigir ayni
calismada bulunanlar da bu sonucu desteklemektedir. DMDHEU igeren regeteye
TEOS ilavesine ters olarak GPTMS ilavesi yapildiginda kuru burusmazlik agisi
degerinde Onemli bir artis meydana gelmistir. Bunun nedeni GPTMS’nin
polietilenoksit meydana getirmesi veya epoksi halkasinin agilmasi yoluyla seliilaza

capraz baglanmasi olabilir. Bu durumda DMDHEU katalizor gérevi gormiis olabilir.

TEOS, GPTMS ve DMDHEU ile islem goren kumasin (8. recete) boncuklanma
degeri, diger recetelere benzer sekilde 1. ve 2. receteler ile muamele edilen kumasin
boncuklanma degerine gore diisiik ¢ikmis olup GPTMS ve DMDHEU ile islem
goren kumasin (7. receteye) boncuklanma degeriyle aymidir. Dolayisiyla TEOS
yerine GPTMS’ nin boncuklanma degerleri bakimindan daha etkin oldugu sonucuna
varilabilir. Sekil 3.2°de kondenzasyon ve tavlama islemleri swrasmmda TEOS ve

GPTMS’ nin DMDHEU ile olasi karsilikl etkilesimleri gosterilmistir.
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Konvansiyonel yonteme gore islem goren kumaslar (9. regete) sol-jel yontemiyle
1. ve 2. regeteler kullanarak kaplanan kumaslarin boncuklanma degerlerinden daha

iyi boncuklanma degeri vermemistir.

*

HO /]
o o ~ .‘. 4c ~

OH )OK 4d C|’” ?

- O/CHz o _O—HC— y— CHy—0—CHy—CH—0—CH;—CH;—CH;—Si—0

| ) CH, 4b o 5 (I) \
HO ™~

i 0 i |

e Gl o\ o—s.—CHQ—CHZ—CH;o—(‘:H
| HO 4e

0 CH

? oMo 2
CH, c|>/ 0 4f
|
?HQ o—?i—CHQ—CHZ—CHZ—o—CH
CH 0 CH

\ [ 7 [

0—si—0 o
I
~

Sekil 3.2 Kondenzasyon ve tavlama islemleri sirasinda TEOS ve GPTMS’ nin DMDHEU ile
karsilikli etkilesimleri (Schramm ve ark., 2005)

4. regetede katalizor olarak kullanilan formaldehitin hem kumasin boncuklanma
dayanimi agisindan olumsuz etkisi hem de insan sagligina zararlarindan dolay1 recete
optimizasyonu calismasinda ileriki sathalarda kullanilacak regetede bulunmamasi
uygun goriilmiistiir. Konvansiyonel yontemde (9. recete) hem DMDHEU’nin hem
de suyun cok kullanilmas1 ve boncuklanma degerinin 1. ve 2. regeteye gore daha
diisiik olmas1 dezavantajlar1 arasindadir. Ayrica giiniimiizde en ¢ok kullanilan bitim
maddesi olan DMDHEU’nin formaldehit salimi1 yaptig1 ve dolayisiyla kanserojen
etkisi oldugu siliphelenilmektedir. Ayrica DMDHEU’nin mukavemet kaybma ve
beyazlik indeksinin diisiistine yol actigi bilinmektedir (Huang ve ark., 2007a;
Hebeish ve ark., 2009; El-Sayed, Abo-Shosha ve Ibrahim, 2008; Hashem, Hauser ve
Smith, 2003). DMDHEU’nin oldugu recgetelerle kaplanmis kumaslarin boncuklanma
dayanimlarinin, 1. ve 2. recete ile islem gormiis kumaslarn boncuklanma

dayanimlarindan kotii olmast ve yukarida belirtilen olumsuz 6zelliklerinden dolay1
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ileriki safhalarda kullanilacak regetelerde DMDHEU’nin bulunmamasi tercih
edilmigtir. Sekil 3.3’de DMDHEU ile capraz baglanma yapmis olan pamuklu

kumasgin hidroliz ve formaldehit salimi gosterilmistir.

BTCA ile kaplanmis 6rneklerin boncuklanma dayanimlari 1. ve 2. regeteden daha
diisiik olsa bile iyi oldugu soylenebilir. Ancak tekstil endiistrisinde ¢apraz baglayici
olarak BTCA, bazi dezavantajlarindan dolayr yaygin olarak kullanilmamaktadir.
Bunlardan bazilar1 maliyetinin yiiksek olmasi ve mukavemet kayiplarma neden
olmasidir. Ayrica bu asitlerin seliiloz ile reaksiyonu i¢in katalizor olarak cok
miktarda sodyum hipofosfit kullanimini gerektirir. Sodyum hipofosfit yalnizca pahali
degil, aym1 zamanda bazi boyarmaddelerin oOzellikle reaktif ve silfiir
boyarmaddelerinin rengini bozarak indirgen madde olarak davranir (Lam, Kan ve
Yuen, 2011a). Bundan dolay1 recgete optimizasyonu ¢alismasinda, sonraki

incelemeler i¢in BTCA capraz baglayici olarak se¢ilmemistir.
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Sekil 3.3 DMDHEU ile ¢apraz baglanma yapmis olan pamuklu kumasin hidroliz ve formaldehit
salimi (Peng, Yang ve Wanga, 2011)
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Sonu¢ olarak regete optimizasyonu caligmasinda, kumasglarin boncuklanma
dayanimma gore en iyi degeri veren 1. ve 2. regete secilmistir. Bu regetelerde
kullanilan maddeler (TEOS, GPTMS) konvansiyonel burugmazlik maddelerine
alternatif olup formaldehit icermemektedirler. Ayrica diger bir burugmazlik bitim

maddesine alternatif olan BTCA’ ya gore maliyetleri daha diistiktiir.

3.2 TEOS/ GPTMS Mol Oram Optimizasyonu Calsmasi

1. recetede bulunan TEOS ve GPTMS (TEOS/GPTMS:50/50 mmol) saf
kimyasallar olup 6zellikle GPTMS’ nin maliyeti oldukca yiiksektir. Bundan dolay1
cesitli mol oranlariyla denemeler yapilmis olup en iyi boncuklanma ve asinma
dayanimi, yiizdesel boyut degisimi, su tutma kabiliyeti ve bulaniklik dereceleri veren
TEOS/GPTMS mol orani saptanmaya ¢alisilmistir. Bu amagla TEOS/GPTMS: 50/50
mmol, 50/10 mmol, 10/50 mmol, 50/33 mmol, 10/10mmol ve 50/25 mmol mol

oranlartyla denemeler yapilmustir.

Tablo 3.2 Mol oran1 optimizasyonu c¢alismasinda kullanilan regeteler

Kimyasal

50mmol/50 | 50mmol/25 | 50mmol/10 | 10mmol/50 | 50mmeol/33 | 10mmol/10
maddeler/Mol

mmol mmol mmol mmol mmol mmol
orani
TEOS 11 ml 11 ml 11 ml 2,2 ml 11 ml 2,2 ml
GPTMS 11ml 5,5ml 2,2ml 11ml 7,2ml 2,2 ml
H,O 32 ml 32 ml 32 ml 32 ml 32 ml 32 ml
Etanol 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml
HC1 (0,01 N) 10 ml 10 ml 10 ml 10 ml 10 ml 10 ml
pH 3,00 2.98 2,94 3,04 2,90 2,98
Kurutma 100°C,2dk. | 100°C,2dk. | 100°C,2dk. | 100°C, 2dk. | 100°C, 2dk. | 100°C, 2dk.

140°C, 20 140°C, 20 140°C, 20 140°C, 20 150°C, 45 150°C, 45
Fiksaj
dk. dk. dk. dk. sn. sn.

Emdirme 3 kere 3 kere 3 kere 3 kere 1 kere 1 kere
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3.2.1 Kumaslarin Boncuklanma Dayanimlarinin Incelenmesi

Tablo 3.3’de yikama yapilmayan, 5 ve 10 yikama yapilan kumaglarn K2
skalasina gore boncuklanma degerleri gosterilmektedir. Yikama yapilmayan tiim
kumaslarin boncuklanma degerleri 5 olup en iyi degeri vermistir. Elde edilen amorf
yapida 3 boyutlu network sayesinde liflerin birbirine gore kaymasi engellenmistir. 10
yikama sonrasinda bile TEOS/GPTMS orani 50 mmol/50 mmol ve 10mmol/10 mmol
olan regetelerin boncuklanma degerleri 4/5 ¢ikmistir. Ancak TEOS/GPTMS orani 50
mmol/10 mmol ve 10 mmol/10 mmol olan regetelerin boncuklanma degerleri 10
yikama sonrasinda 3/4’e gerilemistir. Bu durumun GPTMS’nin epoksi halkasinin
acilmasiyla seliilloza capraz baglanmasindan dolay1 gerceklestigi soylenebilir. Bu
recetelerde GPTMS miktar1 diistiikge daha az g¢apraz baglanma sonucu liflerin

birbirine gore kaymasi kolaylasmis ve dolayisiyla boncuklanma degerleri diigmiistiir.

Tablo 3.3 Yikama yapilmayan, 5, ve 10 yikama yapilan kumaslarin boncuklanma degerleri

Yikama sayisy/
TEOS:GPTMS Mol Yikama yok 5 Yikama 10 Yikama
orani
50 mmol/ 50 mmol 5 5 4/5
50 mmol/ 25 mmol 5 4 4
50 mmol/ 10 mmol 5 4 3/4
10 mmol/ 50 mmol 5 5 4/5
50 mmol/ 33 mmol 5 4/5 4
10 mmol/ 10 mmol 5 4 3/4

Sonug olarak GPTMS mol orani arttikca kumaslarin ¢oklu yikama sonrasinda bile
boncuklanma degerlerinin 1iyilestigi, TEOS mol oranmin ise kumaslarin

boncuklanma dayanimini etkilemedigi sdylenebilir.

3.2.2 Kumaslarin Asinma Dayanimlarinin Incelenmesi

Tablo 3.4’te yikama yapilmayan kumaslarin ¢esitli devirlerdeki yiizdesel agirlik
kayiplar1 verilmistir. Sonuglara gére TEOS/GPTMS mol orant 50 mmol/50 mmol
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iceren ¢ozelti ile islem goren kumas 50.000 devirde dahi %13,8 agirlik kaybina
ugramistir. Nanosol ¢ozeltisinde kullanilan TEOS ve GPTMS gibi silika bilesikleri
nano sol kaplamanm lif ylizeyine adhezyonunu artirdigi ve bdylece kaplanan
kumagin mekanik etkilere karsi dayaniminin gelistigi sdylenebilir (Brzezinski ve
ark., 2011). Ancak GPTMS mol orami distikk¢e Orneklerin yiizdesel agirlik
kayiplarmnin arttig1 gériilmektedir. GPTMS nin, seliilozla ¢apraz baglanmasi sonucu
kumaglarin boncuklanma 6zelligine benzer sekilde asinmaya karsi dayaniminin da

artirdig1 sdylenebilir.

Tablo 3.4 Yikama yapilmayan kumaslarin gesitli devirlerdeki % agirlik kayiplari

Yikama yok
TEOS/GPTMS 20.000 30.000 40.000 50.000

50 mmol/ 50 mmol 5.9 8,2 9 13,8
50 mmol/ 25 mmol 7,8 9,5 10,1 15

50 mmol/ 10 mmol 9,1 15,6 19 24.8
10 mmol/ 50 mmol 6,2 7 8 14,2
50 mmol/ 33 mmol 7 10,3 11,6 14,8
10 mmol/ 10 mmol 10,2 16,1 18,3 25,3

50.000 devirde TEOS/GPTMS mol oran1 50 mmol/50mmol olan ¢ozelti ile
kaplanmis kumasin yiizdesel agirlik kayb1 13,8 iken 10 mmol/50 mmol mol oranina
sahip ¢Ozelti ile kaplanan kumasin yiizdesel agirlik kaybi 14,2°dir. Bu yiizden
cozeltideki TEOS mol oraninin artmasi kumaslarin asinma dayanimmi ¢ok fazla
etkilemedigi sOylenebilir. Yikama yapilmamis kumagslarin ylizdesel agirlik kayiplari
50.000 devirde su sekilde siralanabilir: 10 mmol/10 mmol>50 mmol/10 mmol>50
mmol/25 mmol>50 mmol/33 mmol>10 mmol/50 mmol>50 mmol/50 mmol. Sekil
3.4’te verilen yikama yapilmayan kumaglarin agirhk kaybi/devir sayis1 grafigi bu

sonucu desteklemektedir.
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Yikama yapilmayan kumaglarin aginma analizi
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Devir sayisi

Sekil 3.4 Yikama yapilmayan kumaslarin aginma analizi

10 yikama yapilan kumaslarin agsinma analizi sonuglar1 yikama yapilmayan
kumaslarin asinma analizi sonuglariyla benzer egilimdedir. Tablo 3.5’de kumaslarin
cesitli devirlerdeki ylizdesel agirlik kayiplar1 verilmistir. Yukarida bahsedildigi gibi
kumaglarm GPTMS mol orami arttiginda kumaslarin ylizdesel agirlik kayiplari
azalirken asinma dayanimlar1 gelismistir. GPTMS mol oraninin az oldugu 50
mmol/10 mmol igeren ¢ozelti ile kaplanmig 6rnek 37.000 devirde parcalanirken, 10
mmol/10 mmol igeren c¢ozelti ile kaplanmis kumas 37.000 devirde tamamen
parcalanmistir. Ancak GPTMS miktarmin yiiksek oldugu (50 mmol/ 50 mmol ve 10
mmol/50 mmol) recetelerle islem gérmiis kumaslarin aginma analizi sonucu ylizdesel

agirlik kayiplar1 yikama yapilmayan ornekleriyle birbirine yakin ¢ikmistir.

Tablo 3.5 10 Yikama yapilan kumaslarin gesitli devirlerdeki % agirlik kayiplari

10 Yikama
Yikama sayis/ Mol oram ™3¢ 0 30.000 40.000 50.000
50 mmol/ 50 mmol 53 8,1 10,9 15,1
50 mmol/ 25 mmol 11,2 235 61,6 X
50 mmol/ 10 mmol 10,6 21,1 X X
10 mmol/ 50 mmol 5,3 7,5 9,5 12
50 mmol/ 33 mmol 8,7 17,5 34,1 X
10 mmol/ 10 mmol 11,1 24 X X
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10 yikama yapilmamis kumaslarin yiizdesel agirlik kayiplar:t 30.000 devirde su
sekilde siralanabilir: 10 mmol/10 mmol > 50 mmol/25 mmol>50 mmol/10 mmol > 50
mmol/33 mmol > 50 mmol/50 mmol > 10 mmol/50 mmol. Sekil 3.5°de verilen 10

yikama kumaslarin agirlik kaybi/devir sayis1 grafigi bu sonucu desteklemektedir.

10 Yikama yaplan kumaglannagmnma analizi

T0
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Devir sayisi

Sekil 3.5 10 yikama yapilan kumaslarin asinma analizi

Sekil 3.6 10 Yikama yapilan kumaslarln 37.000 devirdeki goriiniimii. Mol oranlar1 soldan saga su
sekildedir: 50 mmol/50 mmol, 50 mmol/25 mmol, 50 mmol/10 mmol, 10 mmol/50 mmol, 50

mmol/33 mmol, 10 mmol/10 mmol.

3.2.3 Kumaslarin Boyut Degisimi Ozelliklerinin Incelenmesi

Kumaglarda 5 ve 10 yikama sonucunda bir miktar boyut degisimi gézlenmistir.
Yikamanin neden oldugu ¢ubuk ve sira yoniindeki boyut degisimi miktarlar1 Tablo
3.6’da goriilmektedir. Kumaslarda bir miktar boyut degisimi goriilmesine karsin, bu
degerler islem gérmemis kumasa ve fibric proses ile islem gormiis kumasa gore ¢ok
azdir. Ciinkii sol-jel kaplama yapilan 6rneklerde meydana gelen 3 boyutlu network
yapisi, yikama sirasinda liflerin birbirine gére kaymasini engellemistir. Kumaglar 5

yikama sonunda ¢ubuk yoniinde %2,8 ile %8,6 arasinda ¢ekerken, sira yoniinde %3,5
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ile %0,3 arasinda uzamistir. 10 yikama sonunda ise ¢ubuk yoniinde %10,8 ile %7,1
arasinda ¢ekme, sira yoniinde %0,2 ile %5,3 arasinda uzama seklinde boyut degisimi

meydana gelmistir.

Tablo 3.6 5 yikama sonrasi boyut degisimi

5 Yikama sonunda % boyut degisimi

50mmol/ 50mmol/ 50mmol/ 10mmol/ 50mmol/ 10mmol/
50mmol 25mmol 10mmol 50mmol 33mmol 10mmol
Cubuk | -4,1 -2,8 -6,2 -4,4 -4,4 -8,6
Sira 0,5 3,5 04 0,3 1,2 0,3
10 Yikama sonunda % boyut degisimi
Cubuk | -10,8 -6,8 7,1 -8,6 -7,3 -9,9
Sira 2,6 53 0,2 0,6 34 0,6

3.2.4 Kumaslarin Su Tutma Yeteneklerinin Incelenmesi

Seliilozik liflerin ¢apraz baglanma derecesi tayini i¢in kumaglarin su tutma
yetenekleri Ol¢iilmiis olup Tablo 3.7°de % su tutma degerleri verilmistir. Islem
goérmemis kumasin su tutma yiizdesi en fazla ¢ikmustir. Ciinkii kumas yiizeyinde
seliiloz liflerini birbirine baglayan —OH baglar1 disinda bir ¢apraz baglanma meydana
gelmedigi i¢in suyun yiizeyden liflerin arasina niifuz edebilmesi kolaylasmistir. En
diisiik deger % 49,8 su tutma degeri ile 50 mmol/50 mmol iceren regeteyle kaplanmis
kumasta ¢ikmistir. TEOS/GPTMS: 50 mmo/10 mmol mol orani iceren c¢ozeltiyle
islem gormiis kumas (% 64,2) 10 mmol/50 mmol mol orani igeren ¢ozeltiyle islem
gbérmiis kumasa gore (% 58,7) daha yiliksek ¢ikmistir. Bu durum GPTMS mol orani
artmasiyla ¢apraz baglanmanin arttigini gostermektedir. Bu sekilde suyun lifler
arasia niifuz etmesi zorlasmistir. Bu sonuglar kumaslarin boncuklanma ve asinma

analizinde bulunanlarla ayn1 dogrultuda ¢ikmuistir.
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Tablo 3.7 Kumaslarin % su tutma degerleri

TEOS/GPTMS Water retention(%)

50 mmol/50 mmol 49,8

50 mmol/25 mmol 59,3

50 mmol/10 mmol 64,2

10 mmol/50 mmol 58,7

50 mmol/33 mmol 57

10 mmol/10 mmol 66
Untreated fabric 74,2

3.2.5 Cozeltilerin Bulaniklik Derecelerinin Incelenmesi

Tiurbiditimetrik 6lgtim ¢ozelti icindeki silika bazli (TEOS ve GPTMS)
baslaticilarin  ¢Oziiniip ¢Oziinmedigini anlamak i¢cin yapilmistir. Tablo 3.8’de
hazirlanan transparan nanosol ¢ozeltilerinin bulaniklik dereceleri verilmistir. Tiim
recetelerin bulaniklik dereceleri oldukga diisiik olup 6,4 ile 0,5 NTU arasindadir. Bu
durum silika bazli baglaticilarin, ¢6zelti iginde tamamen ¢oziindiigiiniin gostergesidir
(Onar, Ebeoglugil, Kayatekin ve Celik, 2007). Bu yiizden elde edilen ¢ozeltilerin
nano boyutta oldugu sdylenebilir. Ozellikle TEOS/GPTMS: 10 mmol/50 mmol ve 10

mmol/10 mmol orania sahip ¢6zeltiler ¢cok 1yi berrakliga sahiptir.

Tablo 3.8 Nanosol ¢ozeltilerin bulaniklik dereceleri

TEOS/GPTMS Nephelometric Turbidity Unit(NTU)
50 mmol/50 mmol 6.4
50 mmol/25 mmol 6,4
50 mmol/10 mmol 4.5
10 mmol/50 mmol 0,9
50 mmol/33 mmol 2.8
10 mmol/10 mmol 0,5
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BOLUM DORT
SONUCLAR

Regete optimizasyonu ¢alismasinda, kumaslarin boncuklanma dayanimina gore en
iyi degeri veren 1. ve 2. regete secilmistir. Bu recetelerde kullanilan maddeler
(TEOS, GPTMS) konvansiyonel burusmazlik maddelerine alternatif olup
formaldehit icermemektedirler. Ayrica diger bir burugmazlik bitim maddesine

alternatif olan BTCA’ya gore maliyetleri daha diistiktiir.

Sol-jel yOnteminin ve Fibric prosesin, ¢oklu yikamalar sonunda asmma,
boncuklanma dayanimi ve boyut degisimi Ozellikleri karsilastirildiginda recete
optimizasyonu ¢alismasinda da en iyi sonucu veren ve sol jel yontemi ile elde edilen
1. ve 2. regetenin en yiiksek degerleri verdigi goriilmiistiir. Ozellikle asidik hidrolizle
elde edilen 1. regete ile kaplanmis kumasin fiziksel 6zellikleri diger regetelere gore

oldukea iyi ¢ikmustir.

TEOS/GPTMS mol orani optimizasyonu c¢alismasinda boncuklanma ve aginma
dayanimi, boyutsal stabilite ve su tutma yetegi bakimindan en iyi sonucu
TEOS/GPTMS: 50 mmol/50 mmol ve 10 mmol/50 mmol olan re¢eteler vermistir. Bu
durumdan GPTMS miktarinin artmasiyla kumas goriiniim ve kullanim 6zelliklerinin

olumlu yonde etkilendigi sonucu ¢ikarilmistir.

Hazirlanan sol c¢dzeltilerinin bulaniklik dereceleri oldukca diisiik degerlerde

cikmasi cozeltilerin nano boyutta hazirlandigini gostermistir.
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