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ONSOZ
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OZET

TEKSTIL ATIKSUYUNDA TiO; NANOPARTIKULLERININ OLUSUMU,
TASINIMI VE KIMYASAL ARITIMI

Nano teknoloji (NT) en az bir nanometre boyutunda olan atom ve molekiillerin
kontroliinde gelismekte olan bir disiplinler arasi bir teknolojidir. Bu 6zelligi bir¢ok
alanda NT uygulamalar1 saglar. Nano-malzemelerin bu ilgi ¢ekici ozellikleri de
tekstil sektoriinii etkilemistir.  Son zamanlarda nano pargaciklar (NP'lerin), anti-
bakteriyel ozellik, kirigiklik direnci, su iticilik gibi yeni islevler olusturmak igin
tekstil driinleri i¢ine dahil edilmistir. TiO2 NP’leri kendi kendini temizleyen ve
antibakteriyel nano tekstillerin gelismesinde en ¢ok kullanilan NP’lerdir. Ancak,
bilimsel literatiirde insan ve gevre sagligi, i¢cin NP'lerin olasi olumsuz etkilerinin
giderek artmasi ve atiksu ¢alismalarinin bu konuda yetersiz olmasi giderek riskli bir
hal almistir. Bu ¢alismada, tekstil atiksuyundaki TiO2 NP'lerin olusumu ve taginimi
aragtirllmistir. TiIO2 NP'lerin hazirlamak i¢in Sol-jel yontemi kullanilmigtir. TiO2
NP’lerin sulu ortamdan aritimi igin farkli sartlar altinda demir ve aliiminyum
koagiilantlar1 kabul edilip uygulanmistir. TiO2 NP'lerin kaplama atiksuyu ham
tekstil atik suyu ile karistirilmistir ve karisik tekstil atiksuyundaki TiO2 NP'lerin
kontrolii i¢in koagiilasyon metotlar1 uygulanmistir.

Anahtar Kelimeler: Tekstil Atiksuyu. Titanyum Dioksit, Kendi Kendini
Temizleme, Nano Partikiller, Aritma, Koagiilasyon
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ABSTRACT

FATE, TRANSPORT AND CHEMICAL TREATMENT OF T1O, NANO
PARTICLES IN THE TEXTILE WASTEWATER

Nano technology (NT) is an emerging interdisciplinary technology, controlling atom
and molecules with at least one dimension of nanometer size. This feature provides
applications of NT in many areas. These challenging properties of nano-materials
have also attracted textile industry. Recently nano particles (NPs) have been
incorporated into textile products to create new functionalities such as anti-bacteria,
wrinkle resistance, water repellence, and so on. TiO, NPs are the most studied NPs to
develop self-cleaning and antibacterial nano textiles. However, the increasing
warning issue of possible negative effects of NPs to human and environment health,
published in the scientific literature, may come true due to the risk of possible release
of NPs into the process wastewater and then aquatic environment in the case of their
insufficient entrapment in the treatment process. In this study, fate and transport
pathways of TiO, NPs in the textile wastewater system was investigated. Sol-gel
method was used to prepare TiO, NPs. Iron and aluminum coagulations were applied
under different condition to find out the efficient conditions for the treatment of TiO,
NPs from aqueous solution. TiO, NPs coating wastewater was also mixed with the
raw textile wastewater and coagulation methods were also applied to control TiO,
NPs in the mixed textile wastewater.

Keywords: Textile wastewater, titanium dioxide, self-cleaning, nano particles,
treatment, coagulation
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1. GIRIS

Tekstil sektorii tiim diinyada iilkelerin ekonomilerini etkileyen bir sektordiir.
Milyonlarin istihdam edildigi sektoriin diinya ticaretindeki payr %5.6°dir. Avrupa
birligi %15 ile ABD’den sonra diinyanin en biiyilik tekstil {iriinleri ihracati payina
sahiptir. Fakat bunun yaninda AB iilkeleri ayn1 zamanda diinyanin tekstil iiriinleri
tilkeleri arasinda %20 ithalat payr ile diinyanin en biylik tekstil marketini

olusturmaktadir [1].

Avrupa bolgeleri icerisinde tekstil ihracatinin %63°ni Tiirkiye yapmaktadir ve
Avrupa tekstil sektoriinde ¢ok 6nemli bir paya sahiptir. Tiirkiye’yi %11.6, %9.2 ve
%3.6 ile sirastyla Almanya, Ingiltere ve Fransa izlemektedir. Toplam ihracatimizin
%32’ni olusturan tekstil sektorli ayn1 zamanda yliksek oranda istihdam saglamaktadir
[2].

Tekstil sektorii nanoteknoloji’nin kullanim alanlarindan biridir. Tekstil iirlinlerine su
tutmama, leke tutmama, antibakteriyel olma, kendi kendini temizleme vb. gibi farkl
ozellikler vermek amaciyla nanoteknoloji kullanimi hizla devam etmektedir. Bu
kullanim sonucunda olusan nanopartikiillerin ¢cevreye olumlu yada olumsuz etkileri
olmaktadir. Bu etkilerin belirlenmesi ve buna gore onlem alinmasi gerekmektedir.
Bu c¢alismada tekstil atiksularinda olusacak nanopartikiillerin olusumu, taginimi ve
aritilmast arastirilacaktir. Boylece bu g¢alisma tekstil proseslerinde olusacak olan

nanopartikiillerin kontroliinde bir yol gosterici olacaktir.

1.1 Tekstil Endistrisi

1.1.1 Tekstil endiistrisinin tanim

Tekstil sektorleri tim sektorler igerisinde en karmasik iiretim proseslerine sahiptir.
Yikama, merserizasyon, hasillama, boyama, bitirme gibi ¢ok farkli proseslerde
kullanilan ve biiyliik bir ¢ogunlugu insan sagligina ve c¢evreye =zararli olan
kimyasallar, deterjanlar, pestisitler, biyositler, boyalar gibi bilesikler proseslerde

kullanilan yiiksek oranda suyla birlikte ¢evreye verilmektedir. Bundan dolay1 tekstil



sektori kirleticilerin ve su tiketiminin azaltilmasi hususunda IPPC direktifleri

cercevesinde yer almaktadir.

1.1.2 Tekstil sanayiinde iiretim siireci

Pamuklu tekstilde; pamuktan iplik elde edilmesi, bu ipligin dokunup kusmas hale
getirilmesi bilinen konulardir. Cir¢ir fabrikalarinda ¢ekirdekli pamuk, ¢ekirdek ve
elyaftan ayrilir ve iplik iiretimi i¢in harmanlanir, temizlenir, taranir. Daha sonra
biikiilerek iplik elde edilmesi saglanir. Cesitli kalite ve tiirde elde edilen iplikler,
dokuma fabrikalarinda veya daha kiiciik ¢capl atdlye tipi tezgahlarda dokunur, kumasg
haline getirilir [3].

Dokumahaneden ¢ikan ham beze, satisa hazir bir duruma gelmeden kullanma yeri ya
da moda istegine gore gorliniim, tutum gibi 6zelliklerin kazandirilmasi amaciyla
uygulanan beyazlatma(agartma), renklendirme(boyama ,baski) ve apre(bitim)
islemlerinin tiimiine terbiye denir. Terbiyede islem goren tekstil iiriinleri farkl sekil
ve formlarda olabilir . Genellikle yiizey haline getirilmis yani dokuma, 6rme veya
dokusuz yiizey (elyaf(lif), iplik ve dokuma-6rgii kumas) seklinde olmalarina karsin
bunlarin diginda degisik sekillerde ki tekstil iriinlerinin terbiye islemleri de
yapilmaktadir. Ornegin; acik elyaf, band, kops, ¢ile veya bobin halindeki iplikler ve
¢Ozgii levendi, kumas levendi terbiyesi gibi...Ancak daha once de belirtildigi gibi
genellikle dokunmus, oriilmiis veya dokusuz ylizey haline getirilmis durumdaki
tekstil malzemelerinin veya yine bunlardan yapilmis hazir tekstil tirlinlerinin (bitmis)
terbiyesi yapilmaktadir. Terbiye islemlerinde 6nemli olan husus; kumasin yapilan
islemler sirasinda, asir1 zorlanmamasi, hirpalanmamasi ve yipratilmamasidir.

Islemler sirasinda gorebilecegi zararlar en diisiik seviyede tutulmalidr.

1.1.3 Tekstil endiistrisi genel prosesleri

Tekstil endiistrisinde iiretimde yer alan proses ve islemler, islenen elyafa bagl
olmaksizin tanim olarak birbirine benzerler. Endiistride uygulanan ana islemler, 6n
terbiye, hasillama, hasil sékme, yakma, agartma, merserize etme, boyama, apreleme

olmak iizere gruplanabilirler[4].

1.1.3.1 On terbiye
Kumasa dogrudan satis i¢in art1 bir deger kazandirmayan islemlerdir. Daha ¢ok bir
tekstil tirlinlinii terbiyede sonraki islemlere hazirlayan, genelde ekstraktif yani {irtinde

agirhik kaybina neden olan islemlerdir. On terbiye islemleri 6zellikle dogal lifler igin
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biliyiik 6nem tasimaktadir. En fazla 6n terbiye islemi pamuklu kumasglar i¢in s6z
konusudur. Ornegin; firca-makas, hasil sokme, pisirme, kaynatma (hidrofillestirme),
agartma (kasar), merserizasyon gibi. On terbiye islemleri genelde hazirlama
amachdir. Kumasta fazla bir deger artis1 yaratmazlar. Bu nedenle pasif islemlerdir.
Miimkiin oldugu kadar bu islemler kombine edilerek bir arada ve optimum maliyetle

yapilmalidir. Ama mutlaka gerektigi kadar ve 6zenli bir sekilde yapilmalidir[5].

Pamuk elyafi yapisi geregi sarimsi renkte ve dogasindan ileri gelen bazi safsizliklar
ile kirlenir. Bu sebeple boyamaya islemi yapilacak pamuk oncelikle bu safsizliklarin
giderilmesi i¢in uygun metotlar ile 6n islemlere tabi tutulurlar. Dokunmus veya
Oriilmiis kumasin boya veya baskiya hazir duruma gelene kadar gordiigii islemlere 6n
terbiye denir. On terbiyenin &nemi biiyiiktiir. Ciinkii terbiye islemleri kumaslarin

takip eden diger islemlerinde goriilen hatalarin yaklasik %60-70 ni kapsar[6].

1.1.3.2 Hasillama

Ince kumaslarin dokunmasi esnasinda ¢ok ince iplik kullanilir. Fakat bu incelikteki
iplik, dokuma sirasinda maruz kalacagi gerilimlerin etkisiyle kopar. Bu tiir
durumlarda, nisasta ve dekstrin gibi maddeler kullanilarak kumas gegici olarak

saglamlastirilir. Bu isleme hasillama denir [4,7,8].

Hasil maddesi, dokuma sirasinda meydana gelebilecek asinma ve kopmalar1 6nlemek
icin ¢ozgii ipliklerine uygulanir. Boylece ¢esitli mekanik zorlamalarla karsi karsiya
kalan lifler birbirine daha iyi yapisarak, daha kapali, daha saglam bir hale gelir ve
kayganliklarinin artmasi saglanarak dokumada performans arttirtlir [9]. Hasil
maddeleri ¢cogunlukla dogal nisastalar, modifiye seliilozlar ve sentetiklerdir. Sentetik
ipliklerde hasil maddesi olarak nisasta bilesikleri yerine polivinil alkol, karboksi
metil seliiloz ve poliakrilik asit gibi maddelerin kullanim1 biyolojik oksijen ihtiyacini
azaltir. Atiksulardaki biyolojik oksijen ihtiyacini artiran en biiyiik etkenler arasina

hasil maddeleri girmektedir [10].

1.1.3.3 Yikama ve hasil giderme

Pamuk elyafi, ham madde menseine bagli olarak % 8 — 12 yabanct madde
icermektedir. Dokuma kumaslarda % 10 — 15 civarinda bir yabancit madde de hasil
maddelerinden gelmektedir. Dokuma Oncesi yapilan hasillama isleminde kullanilan
nisasta, polivinil alkol veya benzeri hasil maddelerinin deterjan/su uzaklastirilmasi

gerekir. Bu igleme “hasil sokme” denir [3]. Boyama ve apreleme kumag hazirlamak



i¢in, hasillama operasyonundan gelen hasil maddelerinin giderilmesi gerekir. Bu
islem, tekstil atiksularinda toplam kirlilik yiikiiniin yaklasik %350'sini olusturur.
Boyama ve apreleme i¢in temiz kumas hazirlamak amaciyla sodyum hidroksit, klor,
silikatlar, sodyum bisiilfit ve deterjanlar, nisastanin hidrolizi i¢in asitler ve enzimler
kullanilir. Uygulanan elyafin cinsine gore; kullanilacak kimyasal, suyun sicaklig1 ve
temas siireleri degisir. Yikama toplam atik yiikiiniin %30 artmasina sebep olur.
Boyama proseslerinden 6nce hasil maddelerinin giderilmesi onemlidir. Aksi halde
hasil maddeleri boyanin elyafa niifus etmesini engeller veya boyanin rengini

degistirir [4,7,8].

1.1.3.4 Yakma
Yakma isleminde amag¢, kumasi olusturan ipliklerden c¢ikan lif ucglarimi (hav

tiiyciiklerini) uzaklagtirmaktir.

1.1.3.5 Agartma

Hasil sokme ve yikama ile giderilemeyen renk verici maddeleri gidermek i¢in
agartma prosesi uygulanir. Dogal renklendiricileri gidermek i¢in bu asamada
hidrojen peroksit, sodyum hipoklorit, sodyum kloriir ve SO2 gaz1 gibi maddeler
kullanilir. Bunlardan hidrojen peroksit 6zellikle pamuklu kumaslarin agartilmasinda
kullanilir. Peroksit su ve oksijene bozunur ve ¢Oziinmemis kat1 pargalar yada
gozlenebilen artiklar birakir. Peroksit ilavesi atik akiminda oksijen miktarini arttirir

[4,7,8].

Agartma prosesi 3 adimda gerceklestirilir;

1.Kumas; agartict maddeler, aktiflestirici katk1 maddeleri, stabilizér ve diger gerekli
kimyasallarla doyurulur.

2. Kumasin, yeterli sicaklikta, yeterli siire agarticiyla temasi saglanir.

3. Kumas yikanir ve kurutulur [4,7].

Tekstil atiksularinda toplam BOI'nin yaklasik %5'i agartma prosesinden
gelmektedir [7].

1.1.3.6 Merserizasyon

Merserizasyon isleminin asil amaci pamuk elyafinin parlakligin1 diizenlemektir.

Merserizasyon sonucu, pamuk lifleri daha piiriizsiiz bir goriinim kazanir. Dogal



pamuklu elyaftan %20 daha kuvvetli bir hal alir ve boyamada affinitesi artar.
Pamuklu dokumalarin aritilmast NaOH c¢ozeltisi ile yapilmaktadir. Bu uygulama,
daha ¢ok dokumanin boyanabilmesi ve absorblama karakterini diizeltebilmek i¢indir.

Merserizasyondan ¢ikan atiksular yiiksek alkalinite ihtiva eder [4,7,8].

1.1.3.7 Boyama

Boyama islemi bir ¢ok yolla ve yeni boyalar, yardimci kimyasallar eklenerek yapilir.
Kirlilik yiikiiniin %20 - %40 ' m1 olusturmasina karsilik yliksek derecede renklilik ve
¢ok miktarda atik olusturur [4,7,8].

1.1.3.8 Apreleme

Fiziksel ve kimyasal oOzellikleri degisen "kumasin islenmesi apreleme olarak
adlandirilir. Apreleme islemi ile gorlinlis, yumusaklik, saglamlik, piiriizsiizlik ve
parlaklik gibi Ozelliklerin daha iyi olmasi saglanir. Kullanilan maddeler; nisasta
(kola) ve dekstrin kolasi, dogal ve sentetik balmumu, sentetik regineler, amonyum ve
cinko klorit, yumusatici maddeler ve cesitli 6zel kimyasallar i¢erir. Bu kimyasallarin
kullanimi ile aginma kalitesi diizelir, su ge¢irmeme, yanmama ve kiiflenmeme gibi

ozellikler saglanir [4,7,8].

1.1.4 Pamuklu tekstil endiistrisi atiksularimin 6zellikleri

Pamuklu tekstil endiistrisi liretim sistemi hasil sdkme, pisirme, agartma,
merserizasyon iglemi, baski, ¢alkalama, yeniden hasillama ve bitirme islemlerinden
olugmaktadir. Pamuklu tekstil atiklar1 alkali 6zellikte, islenen boyanin renginde ve
debisi yliksek atiklardir. Pamuklu, yilinlii ve sentetik tekstil endiistrilerinde islem
degisimi, kimyasal madde degisimi ve bitim islemlerinin degisimi atiksularinin
karakterinin de ¢ok degismesine neden olmaktadir. Tekstil endiistrisinde atiksular
miktar ve bilesim yoniinden ¢ok degiskendirler. Bu atiklar liflerde mevcut olan dogal

safsizliklar ve sistemlerde kullanilan kimyasal maddelerdir.



Tekstil atiksularinda bulunan bazi kimyasallar Tablo 1.1 de verilmistir[14].

Tablo 1.1 Tekstil atiksularinda bulunan kimyasallar

Tamimlama Ornekler Fonksiyon
Tuzlar Sodyum kloriir Boyanin elyafa gecirilmesi
Sodyum siilfat Elyafin zeta potansiyelini ndtralize etmek
Magnezyum siilfat Geciktirici
Asitler (mineral) Hldurolfl(')rlk qsn p}-l kgntrolu
Siilfiirik asit Notralizasyon
Fosforik asit Regine artiklarinin temizlenmesi
Borik asit Arta kalan boyalarin temizlenmesi
Formik asit
. . Asetik asit pH kontrolii
Asitler (organik) Oksalik asit Regine kiiriinde katalizor
Sitrik asit
Kostik Soda kiilii

Alkaliler

Trisodyum fosfat
Sodyum bikarbonat
Amonyak
Sodyum metasilikat
Potasyum ortosilikat
Sodyum pirofosfat
Boraks
Disodyum fosfat

pH kontrolii
Peroksitle kasarda aktivator
Reaktif boyalarla boyanan elyaflar i¢in aktivator
Notralizasyon
Merserizasyon

Tampon cozeltiler

Monosodyum fosfat

pH kontrolii

Ayraglar

Etildiamin tetraasetik asit

Kompleks sertlik saglama
Geciktirici
Boyanin elyafa uygulanmasini diizenleme

Disperse olan ve
yiizey aktif
maddeler

Anyonik
Katyonik
Non-iyonik

Dispers boyalar
Yumusaticilar
Boyanin elyafa uygulanmasini diizenleme

Oksidanlar

Peroksit
Sodyum klorit
Sodyum hipoklorit
Perborat
Perkarbonat
Periyodat
Permanganat
Dikromat

Kasar
Arta kalan boyalarin ¢ikarilmasi

Indirgeyici

Sodyum hidrosiilfit
Sodyum bisiilfit
Tiyosiilfat
Tiyotire dioksit

Vat ve siilflir boyalarinin ¢éziindiiriilmesi
Arta kalan boyanm giderilmesi




Tablo 1.1 Tekstil atiksularinda bulunan kimyasallar (Devam)

Fenil fenolleri

Tasiyicilar Klorlu benzenler

Absorbsiyonu arttirict

Agir metaller E?cl;l; Boyanin elyafa tutunmasini arttirmak
Kobalt
Biikiicii yaglar Cesitli Elyafi boyamak i¢in biikkme proseslerine ilave

Boyar maddeler edilir

Pamuklu tekstil endiistrisi atiksularinin kirlilik unsurlari; organik madde igeriginin
yiiksek olusu, pH’1n yiiksek olusu, toksik maddelerin bulunmasi, sicakligin yiiksek
olusu, deterjan ve sabun igeriginin olmasi, yag ve gres, siilfiir, kati maddeler ve
alkalinite icermesi seklinde Ozetlenebilir. Tekstil atiksularinda ¢ogunlukla, boyalar,
tastyicilar, krom ve tiirevleri ile siilfiir bulunabilmektedir. Boyamada ayrigmaya karsi
¢ok dayanikli boyalarin kullanilmas istendiginden, olusan boya artiklar1 da biyolojik
ayrismaya karst dayaniklidir ve zor ayrigir [11].

Pamuklu tekstil fabrikalarinda Kirlilik yaratan islemlerden birisi hasillamadir. Hasil
maddeleri ¢cogunlukla dogal nisastalar, cesitli seliillozlar ve sentetiklerdir. Nisasta
bilesikleri yerine Karboksi Metil Selilloz (CMC) yani sentetik hasil maddelerinin
kullanim1 BOI’ yi azaltir. CMC ve diger hasil maddeleri 5 giinde ¢ok diisiik BOI
verirler. Ancak bu bilesikler daha uzun siirede daha yiiksek BOI (BOl) verirler.
Ortalama biiyiikliikte bir pamuklu tekstil tesisi i¢in, nigastali atiklar toplam atiksu
hacminin %16’sm1, toplam BOI’nin %53’iinii toplam katilarin %36’s1m  ve

alkalinitenin %6’sin1 teskil etmektedir [11].

Hasil sokme maddesi olarak polivinil alkol kullanilmaktadir. Bu madde, deterjan/su
cozeltisi ile uzaklagtirilabilir. Atiksularda bulunan deterjanlar biyolojik sistemlerde
kopiik problemi yaratirlar ve 1 ppm konsantrasyonda bakteriler icin oldiiriicii
olabilmektedir. Hasil sokme islemi sonunda AKM (askida kati madde), CKM
(coziinmiis kat1 madde), yag ve gres igeren atiklar suya karigmaktadir. Bu islemin
atiklar1, kumas tiretimi sonucu meydana gelen kat1 atigin % 50’sini olusturmaktadir.
Atiksulardaki polivinil alkol, biyolojik olarak yavas bir sekilde ayrigmakta ve
atiksulardaki KOI’nin 6nemli bir béliimiinii teskil etmektedir. Son yillarda, olivinil
alkole uyum saglayan mikroorganizmalar gelistirilmis, biyolojik olarak ayrisabilmesi

hizlandirilmigtir [12].



Pamuklu tekstil endiistrisinde pisirme iglemi i¢in kullanilan en 6nemli kimyasal
madde kostik soda (NaOH)’dir. Bu islem sonucunda, NaOH igeren bazik atiksular
olusmaktadir. Pisirme isleminde kullanilan yiizey aktif maddeler ve sodyum fosfat
atiksulara karigsmaktadir. Atiksularda ayrica kullanilan pamugun % 3—4’{ oraninda
pamuk yaglar1 da bulunabilir. Pisirme islemi atiksulari; kuvvetli alkali (pH>12),
koyu renkli ve pamuktan gelen safsizliklar1 i¢eren atiklardir. Atiksuyun CKM ve yag
konsantrasyonu yiiksek, AKM igerigi diistiktiir. Agartma islemi hidrojen peroksit ile
yapilmaktadir. Bu iglem sonunda olusan kirlilik yiikleri disiiktiir. Agartma islemi
sonucunda olusan atiksuda, CKM, sodyum silikat, sodyum hidroksit ve sodyum
fosfat gibi anorganik kati maddeler ile deterjanlar ve benzeri organik maddeler

mevcut olabilir.

Merserizasyon isleminde derisik NaOH kullanilmaktadir. Bu islem sonucunda olusan
atiksu, kuvvetli alkali (pH=12-13) karakterdedir ve BOI konsantrasyonu diisiiktiir.
NaOH ile birlikte merserizasyon isleminde penetrant (niifuz edici) maddeler
kullanilir. NaOH, toplam atiksu hacminin %19’unu, BOI’nin %37’sini, toplam
katilarin %43’linii ve toplam alkalinitenin %60’1n1 olusturur. Yikama, agartma,
boyama ve apre atiklari kompozit atigin geri kalan kismini olustururlar. Bunlar
toplam atigin hacimce %65’ini BOI’nin %10’unu TKM’nin %2’sini ve toplam
alkalinitenin %34’iinii teskil ederler. Biiyiik isletmelerde, NaOH geri kazanilmakta
ve yeniden kullanim icin derisik hale getirilmektedir [12]. Bazi isletmelerde su
gecirmezlik, alev almazlik, burugmazIlik ve benzeri apre islemlerinden gelen atiklar
hacimce kii¢lik miktarlardadir. Uygulanan kimyasal madde; 1slatma, isleme alma ve
kurutma gibi nedenlerle kii¢iik miktarlarda atiksu olusturmaktadir. Pamuklu
kumaslarin istenen renge gére boyanmasi islemi sonucunda boya atiklarini da igeren
yiiksek renk konsantrasyonlarina sahip atiksular olusmaktadir. Boyama islemi

atiksularinda ¢ziinmiis kati madde miktar1 ve KOI yiiksektir [13]. Pamuklu Tekstil
Proses Akim Semast ve Olusacak Atiklar Sekil 1.1°de verilmistir [9,15].



HAM PAMUK

Harman Hallag . Kati atik (toz, atik elyaf)
Taraklama —»  Kati atik (toz, atik elyaf)
Taltma —_ Kati atik (toz, atik elyaf)
Cer Cekme
Fitil (,}ekme
Egirme
iPtiK
Satis Ipligi<e— Bobin — Kati Atik (Atik iplik)
iplik Aktarma Cozgli Ipligi
l Leverde Sarma
|
Atk ipligi Hasillama —  Atiksu (BOI, KOI, TKM)
[ J
DOKUMA Kati atik (kumas, elyaf)
Ham Kontrol Toz
Makas —> Kati atik (kumas, elyaf)
Yakma
Hasil Sokme — Atiksu (BOI, TKM)
Pisirme ve Agartma —_ Atiksu (BOI, TKM, Alkalinite)
Y*<ama —_— Atiksu (BOI, TKM, Alkalinite)
Kurutma —_— Atik sicak hava
Merserizasyon —> Atiksu (BOI, TKM, Alkalinite)

Notralizasyon

'

Atiksu (BOI, Alkalinite)

Sekil 1.1 Pamuk Tekstil Proses Akim Semasi ve Olusacak Atiklar



Yikama —_ Atiksu (BOI, Alkalinite)

Kurutma > Atik sicak hava

|

\

BOYAMA 3 Yikama = APRE < Yikama <4 Fiksaj <« BASKI

\ ' \ \ Y

Atiksu Atiksu Atiksu Atiksu Atiksu
(KO, Renk, Deterjan, TKM) (KOI, TKM) (BOI, KOI, TKM)

Gergefli Kurutucu
Kalandir
Kalite Kontrol — Kati atik (atik kumasg)
Katlama
AM BALAJtAMA — SATIS

Sekil 1.1 Pamuk Tekstil Proses Akim Semas1 ve Olusacak Atiklar (Devam)

Pamuklu teksil endiistrisi proseslerinden kaynaklanan atiksu karakteristikleri Tablo

1.2. de verilmistir [16].

Tablo 1.2 Pamuklu teksil endiistrisi proseslerinden kaynaklanan atiksu
karakteristikleri

islem Onemli Kirlilikler
Hagil sokme Yiiksek BOI, yiiksek toplam kati, nétr pH

Yiiksek BOI, yiiksek alkali, yiiksek toplam kati
Yikama

madde, yiiksek sicaklik
Agartma Yiiksek BOI, yiiksek katt madde, alkali pH
Merserizasyon Diisiik kat1 madde, alkali pH, diistik katilar
Boyama ve Baski Yiiksek BOI, yiiksek katilar, notr-alkali pH
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2. NANOTEKNOLOJi

Nanoteknoloji malzeme bilimi, elektronik, optik, ilag, plastik, enerji ve ¢evre gibi
pek cok alanda uygulama ve yeni 6zellikler saglayan en az 1 nm boyutundaki atom
ve molekiilleri kontrol eden disiplinler arasi bir teknolojidir [17]. Yunanca'da ciice
anlamina gelen "nano", metrenin milyarda birine denk gelen bir Ol¢li birimidir.
Nanoteknoloji bu anlamda, "¢ok kiicik maddelerin teknolojisi" anlamina
gelmektedir. Bir malzemenin sahip oldugu ozellikler bir ya da daha fazla
dogrultudaki biiyiikliigli nanometre diizeyinde kiigiiltiildiiglinde degismektedir.
Ornegin normalde kirilgan bir malzeme olan seramik, tanecik biiyiikliigii nanometre
diizeyine indirildiginde kolaylikla deforme olup sekillendirilebilmektedir. 1
nanometre biiyiikliigiindeki altin tanesi, kirmiz1 renk gdstermektedir. Ilaveten, nano
buytikliikteki tozlarla takviyelendirilen kompozit malzemeler ¢ok daha yiliksek

performans degerlerine ulagmaktadir.

Nano biiyiikliigiin tarifi agisindan genel olarak kullanilan 6rnek futbol topudur.
Diinyanin biiytikliigli diisiiniildiigiinde futbol topunun biiytikliigii ne kadarsa, futbol
topuyla nanopartikiil arasindaki biiyiikliik de bu oranla anlasilabilir [18]. Malzemeler
atomlardan olusur, 1 nanometrede 3-5 atom vardir. Dogada atomlar hi¢ bir zaman
bozulmazlar. Bozulan aradaki baglardir. Bu olceklerde tipki lego yapmak gibi
malzemeler yeniden tasarlanabilir.Aradaki baglar ¢cok fonksiyonlu 6zellikler verecek

sekilde olusturulur [19].

2.1 Nanoteknolojinin Kullanim Alanlar: ve Tekstil Sektoriindeki Yeri

Nanoteknoloji, her gecen yil daha fazla uygulama sahasi bulmakta ve diinya ¢apinda
ilgi gormektedir. Nanobilime bu nedenle yatay bilim denmektedir, ¢linkii tim
teknoloji sektorlerinde fiilen uygulanabilmektedir. Medikal alanlarda hastaliklarm
teshisi konusunda yardima olan nanobilim, nanoteknoloji temelli kaplamalar

implantlarin viicuda uyumunu artirmaktadir.
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Aynca tlimorlere zerkedilen nanopartikiiller, 1sitarak tiimorii yok etmek igin
kullanilabilmekte veya nanopartikiiller organ naklinde uzun vadeli iyi sonuglar

alinmasina yardimci olmaktadir.

Nanoteknoloji, bilgi teknolojileri alaninda da veri saklamak igin kullanilmaktadir ve
bilgisayar uygulamalarinin kisa vadede vazgeg¢ilmezi haline gelmistir. Enerji {iretimi
ve depolanmast alaninda etkin hidrojen depolama i¢in nanoteknolojiler aynca
yalitim, nakil ve aydinlatma alanlarinda ciddi enerji kazanimi saglamaktadir.
Giivenlik alaninda ise biyolojik ve kimyasal etkenlere karsi 6n uyan amagli
kullanilabilmektedir. Giindelik hayatimizda kullandigimiz pek ¢ok iiriin simdiden
nanoteknoloji temelli iiretilmektedir ve giines yagr da bunlardan biridir. Daha az
hammadde ile iiretim yapilmasina olanak veren bu teknoloji sayesinde iiretim
kaynakli c¢evre liderliliginin azaltilmasi da hedeflenmektedir. ~Analistler
nanoteknoloji iiriinlere ait pazarin su anda 2.5 milyar euro oldugunu tahmin etmekte
ve 2010 yilinda pazarin biiyiikliigiiniin yliz milyarin {lizerine ¢ikacagr Ongoriisiinii
dile getirmektedirler. Avrupa, Amerika ve Japonya ile kiyaslandiginda nanoteknoloji
konusunda basili yaymlar anlaminda 6nde gelmektedir. Bilginin her zaman serma-
yelestirilmediginden hareketle, patent bagvurularina bakildiginda Avrupa'nin payinin

yiizde 36, Amerika'nin ise ylizde 42 oldugu goriilmektedir.

Nano boyutta iiretim yapmak i¢in arastirma ve fabrikasyon alaninda yeni disiplinler
arast bir yaklasim gerekmektedir. Kavramsal anlamda bu {iretim 2 sekilde
yapilabilmektedir: ilki mikro sistemlerden baslayip bunlan kiiciilterek ilerlemek
(yukaridan-asagiya) ve ikinci olarak molekiiler diizeyden yapitaslarina ulasmak
(asagidan yukariya) seklindedir. Ilk yontem montajla iliskilendirilebilirken; ikinci
teknik, senteze dayanmaktadir ve halihazirda yeni gelisim asamasinda olmakla
birlikte, genis ¢aph etkileri varolan iiretim siireclerine yikict etkisi olmasi

beklenmektedir [17,20,21].

2.1.1 Nano iiriinler
Nanoteknoloji ile gelistirilmis triinler, biz her zaman farketmesek bile giinliik

hayatimiza artarak girmeye baslamislardir.
1 — Organik Isik Emiciler (OLED)

2 — Fotovoltaik filmler

3 — Cizilme direnci yiiksek yiizeyler
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4 — Leke tutmayan giysiler

5 — Akialli Giysiler

6 — Bucky-tiip ¢ergevesi (Bucky-tub frame)
7 — Nano pargacikli boyalar

8 — Termokromik cam

9 — Manyetik veri hafizasi

10- Karbon nanotiip yakit hiicreleri [22]

2.1.2 Nano tekstiller

Tekstilde nanoteknoloji uygulamalari, nanotekstiller olarak adlandirilabilir. Nano-
tekstil tanimi, nanoteknoloji uygulamalar1 sonucu elde edilen tiim tekstil yiizeylerini
ifade etmektedir.Nanoteknoloji, tekstil liriinlerinin performanslarini gelistirmek icin
kullanilmaktadir. Tekstil {irtinleri, onlara degisik 6zellikler kazandiran nanoteknoloji
sayesinde cok fonksiyonlu hale gelmektedir; 6rnek olarak nanoteknoloji ile tekstil
iriinleri su itici, antibakteriyel ve antifungisit olabilir. Dogal ve sentetik biitiin tekstil
tirlinlerinin yapitaglart molekiillerdir. Bu molekiiller lif olusturacak sekilde dizilirler,
lifler de iplik eldesi i¢in kullanilir. Bir kumasin kullanim performansini gelistirmenin
kalict  yolu kumast meydana  getiren liflerin, molekiiler diizeyde
takviyelendirilrnesiyle miimkiindiir. Molekiiler nanoteknoloji felsefesi ile elde edilen
tekstil yiizeyleri birer nanomalzemedirler [18]. Nano materyaller bir, iki veya fi¢
boyutlu olabilmektedirler. Tek boyutlu nanomateryaller, ¢cok ince ylizey filmleri veya
kaplamalari  (2-3 nm-<100 nm arasinda degisebilmektedir) alaninda
kullanilabilmektedirler. Iki boyutlu nanomateryaller, nanolif veya karbon nanotiipleri
kapsamaktadirlar. Havacilik, uzay gemileri, otomobil endiistrisi ve balistik
tekstillerde kullanimi i¢in son derece yliksek mukavemete sahip nanokompozit
iiretiminde kullanilmaktadirlar. Ug boyutlu yapidaki nano materyaller yumusatma,
antimikrobiyal, yag ve kir iticilik bitim islemleri, gli¢ tutusurluk gibi ¢ok genis bir
yelpazede kullanilmaktadirlar. Ayrica, polimer iginde mikrokapsiil olarak da farkli
uygulamalarda kullanilabilmektedirler [23].

Nanoteknoloji ve nanomalzemeleri uygun kosul ve miktarlarda kullanarak tekstil

iriinlerine asagida verilen islevleri kazandirmak miimkiindiir [24]:
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e Mekanik, kimyasal, fotokimyasal veya termal bozunmalara kars1 dayanikliligin
arttirilmasi,

e Su, yag ve kirlenmeye kars iticiligin gelistirilmesi,

e  Mordtesinden kizilotesine elektromanyetik dalgayr sogurma ve 1s1tma 6zelliginin
degistirilebilmesi,

e Antistatik ve elektromanyetik koruyucu etkiler i¢in elektrik iletkenliginin
gelistirilmesi,

e Aktif ajanlarin tutulabilmeleri (hareketsizlestirme) ve kontrollii salinimlari,

e Burusmazlik.

2.2 Avrupa Birligi'nde Nanoteknoloji

Avrupa Komisyonu, nanoteknoloji alaninda 12 Mayis 2004 tarihinde "Nanoteknoloji
icin Avrupa Stratejisine Dogru" tebligi ile temel ¢erceveyi ¢izmistir. Avrupa Birligi
bu ilk adimla nanoteknoloji konusunda ¢evre, saglik, giivenlik ve sosyal kaygilan da
dikkate alan bir Arastirma ve Gelistirme (Ar-Ge) plan1 Ongormiistiir. Rekabet
edebilirlik acisindan nanoteknolojiyi 6ne ¢ikaran Komisyon, sanayi ve Ar-Ge
kurumlarmin uyumlu c¢aligmasini hedefleyen ve bu amagla yenilik gelistirecek
personelin de sanayinin ihtiyaclarinin farkinda egitilmesine énem veren bir strateji
benimsemistir. Komisyon, 7 Haziran 2005 tarihinde "Nanobilimler ve
Nanoteknolojiler: Avrupa igin Aksiyon Plani 2005-2009" isimli tebligi ile bu
alandaki ¢aligmalara yeni ve diizenleyici bir yaklasim getirmeyi amaglamistir. Bunu
miiteakiben Komisyon'un saglik ve tiiketicinin korunmasindan sorumlu boliimii,
nanoteknolojilerin potansiyel zararlarini ve risklerini ele alan raporunu 28 Eyliil
2005'de sunmustur. Raporda 3 yaklasima yer verilmektedir. Bunlardan ilki etik
prensipleri dikkate alan ve sosyal anlamda sorumlu Ar-Ge siiregleri baslatmak;
ikincisi, nanoteknoloji temelli {iriinlerin saglik, ¢evre, glivenlik gibi alanlarda tiiketici
risklerini dikkate almak ve son olarak uluslararasi alanda gerekli isbirliginin tesvik
edilmesi seklinde siralanmistir. Dogada varolduklari halleriyle veya insan yapimi
olarak nanopartikiillerin viicuda niifuz etmeleri veya cevreye yayilarak sebep
olabilecekleri riskler de bu kapsamda degerlendirilmektedir. Bu konuda Avrupa
Kimyasal Ureticileri Konsey'inin iistiinde durdugu bir husus da mevcut mevzuatin
nanopartikiilleri de kapsadigi ve bu nedenle yeni mevzuat hazirlanmasinin yersiz

oldugu yoniindedir. Avrupa Birligi, nanoteknoloji alaninda 6. Cergeve Projesine
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destek vermektedir ve 7. Cerceve Programi'nda da nanoteknolojiler konusunda
arastirmalar desteklenmektedir. NanoRoadSME isimli bu projeyle KOBI'lerin gesitli
sektorlerde nanoteknoloji uygulamalarimin basar1 faktorleri analiz edilmektedir.
Tekstil 6zel olarak hedeflenmemis olmakla birlikte nanoteknolojinin potansiyelinin

anlagilmast agisindan ilgili raporlar faydali goriilmektedir [18,20,21].

2.3 Gelecekte Nanoteknoloji

Nanoteknoloji tekstil sektorii icin gelecek vaat eden bir alandir. Tekstil sektorii
simdiden nanoteknolojinin etkisi altina girmistir. Performansi gelistirmek veya tekstil
malzemelerinde daha Once emsali goriilmemis islevler ortaya ¢ikarmak amaciyla
yapilan aragtirmalar giderek gelismektedirler [17]. Her ne kadar su an endiistriyel
olarak kisith olsa da nanoteknoloji calismalarinin ve nanoteknoloji iceren tekstil
tirlinlerinin sektorde daha fazla yer alacaklarinin asikar olduklar1 diisiiniilmektedir
[25]. Son 10 yilda nanoteknolojinin gelmis oldugu nokta, tekstil teknolojisi
alanindaki hizli gelismeyi desteklemistir. Oniimiizdeki 25 yil iginde tekstil

sektoriinde nanoteknolojinin sebep olacagi ongoriilen gelismeler beklenmektedir.
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3. TiO, VE TEMEL OKSIDASYON MEKANIZMASI

3.1 Yari iletkenler

Yar iletken maddeler iletkenligi yalitkanlarinki ile iletkenlerinki arasinda yer alan
maddelerdir. Yar iletken maddelerde valens bandi ile iletkenlik bandi arasindaki
band boslugu kiigiikk oldugundan, oda sicakliginda yari iletkenin valens bandinda
bulunan elektronlar termal olarak uyarilarak iletkenlik bandina gegmelerine olanak
saglayacak kadar enerjiye sahip olurlar. iletkenlik bandma gegen bu elektronlar,
komsu atomlar arasindaki kovalent baglar1 kirarak kati igerisinde serbestce hareket
edebilirler. Uyarilan elektronlarin ayrildigi kovalent baglarda bosluklar meydana
gelir ve iletkenlik bu bosluklarin hareketiyle saglanir. Diisiik sicakliklarda
elektronlarin termal enerjisi valens bandi ile iletkenlik bandi arasindaki band
boslugunu agmaya yetmediginden iletkenlik saglanamaz ve madde bir yalitkan gibi
davranir. Yar iletken bir maddenin elektronik yapist Sekil 3.1 de gosterilmektedir.

Sekil 3.2 de ise yar1 iletken bir maddenin band yapis1 gosterilmektedir [26].

Elektronlarn Enerjisi
}

Farmi

/ Sevivest

lletkenlik Bands

Yan fletken

Sekil 3.1 Yar iletken bir maddenin elektronik yapisi
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4 fletkentik Bandi

Bos Band /

4— Band Boshigu

Sekil 3.2 Yart iletken bir maddenin band yapisi

3.1.1 Yan iletkenlerin baslhica 6zellikleri
e iletkenlik bakimindan iletkenler ile yalitkanlar arasinda yer alirlar,
e Normal halde yalitkandirlar.

e Ancak 1s1, 151k ve magnetik etki altinda birakildiginda veya gerilim uygulandiginda

bir miktar valans elektronu serbest hale gecer, yani iletkenlik 6zelligi kazanir.
¢ Bu sekilde iletkenlik 6zelligi kazanmasi gecici olup, dis etki kalkinca elektronlar
tekrar atomlarina donerler.

e Tabiatta basit eleman halinde bulundugu gibi laboratuarda bilesik eleman halinde

de elde edilir.

e Yar iletkenler kristal yapiya sahiptirler. Yani atomlar1 kiibik kafes sistemi denilen

belirli bir diizende siralanmustir.

e Bu tiir yar iletkenler, yukarida belirtildigi gibi 1s1, 151k, etkisi ve gerilim
uygulanmasi ile belirli oranda iletken hale geg¢irildigi gibi, iclerine baz1 6zel

maddeler katilarak ta iletkenlikleri arttirilmaktadir. [27]

3.2 Titanyum

Titanyum sembolii Ti olan 22 atom numarali kimyasal elementtir. Hafif, gii¢lii,

parlak, korozyona karsi direngli grimsi bir geg¢is metalidir. Titanyum demir,
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alliminyum, vanadyum, molibden gibi elementler ile alagim yapabilir. Bu gii¢lii, hafif
alasimlar havacilik (jet motorlari, flizeler ve uzay araglar1) askeri, endiistriyel
islemler (kimyasallar ve petrokimyasallar, aritma santralleri, kdgit hamuru ve kagit)
otomotiv, yiyecek, tip (protezler, implantlar , dental endodontik malzemeler, dental
implantlar), spor esyalari, miicevher, cep telefonu, ve diger uygulamalarda kullanilir
[28]. Titanyum 1791'de William Gregor tarafindan Ingiltere'de kesfedildi ve Martin
Heinrich Klaproth tarafindan Yunan mitolojisindeki Titan'a atfen bu sekilde
isimlendirildi. Element birka¢ mineral depozitde bulunur. Bunlardan 6ncelikli olanlar
yer kabugunda ve litosferde genisce dagilmis olan rutil ve ilmenittir. Titanyum
neredeyse tiim canli varliklarda, kayalarda, sularda ve toprakta bulunur [28]. Metal
baslica mineral cevherlerinden Kroll islemi ve Hunter islemi yontemleri ile ¢ikarilir.
En yaygin bilesigi olan titanyum dioksit (TiO;) beyaz pigment imalatinda kullanilir
[29]. Diger bilesiklerinden titanyum tetraklorid (TiCly) sis perdelerinde/havaya yazi
yaziminda kullanilir ve katalizor olarak kullanilir ve titanyum triklorid polipropilen

imalatinda katalizor olarak kullanilir [28].

Metal formun en yararli 6zellikleri korozyona kars1 direngli olmasi ve biitiin metaller
icinde en yiiksek dayaniklilik-agirlik oranina sahip olmasidir [30]. Alasimsiz
haliyle %45 daha hafif olmasina ragmen bazi gelikler kadar dayaniklidir [31].
Elementin iki allotropik tiirli [32] ve “®Ti'den 50Ti'ye bes tane dogal izotopu bulunur.

Bunlardan “®Ti dogal olarak en bol bulunan izotoptur (73.8%) [33].

3.2.1 Fiziksel ozellikleri

Metalik bir element olan titanyum sahip oldugu yiiksek dayaniklilik-agirlik orani ile
bilinir [32]. Diisiik yogunluklu hafif ve gii¢lii bir metaldir. Saf haliyle tamamen
esnektir (0zellikle oksijensiz ortamda) [34]. Parlak, metalik beyaz renklidir. Goreli
olarak yiiksek erime noktast ((1,649 °C or 3,000 °F'nin {stlinde)) ile dayanikli

metallerden olmasi agisindan kullanighdir.

Ticari smif (%99.2 saf) titanyum yaklasik 63,000 psi (434 MPa) tensil (gerilme)
giiciine sahiptir. Bu bir¢ok ¢elik alasimin tensil giiciine esittir ancak titanyum %45
oraninda daha hafiftir. Titanyum aliiminyumdan %60 oraninda daha agir olmasina
ragmen en yaygin olarak kullanilan aluminyum alasimi 6061-T6'dan iki kat daha
giicliiddiir [31]. Belli titanyum alagimlarinin (6rnegin Beta C) tensil giici
200,000 psi'in (1380 MPa) tizerine kadar ¢ikabilir [30]. Yine de 430 °C'nin (800 °F)
tizerinde 1sitildiginda titanyum dayanikliligini yitirmeye baslar [31].
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Titanyum (1s1 islemi uygulanmis bazi cins ¢elikler kadar olmasa da) oldukca sert,
antimanyetik ve zayif bir 1s1 iletkenidir. Celikte oldugu gibi titanyum yapilarinda

yasam siiresini garanti eden bir yorulma sinir1 vardir [35].

Metal dimorfik allotroptur. Kristal yapis1 882 °C'de (1,619 °F) cisim merkezli kiibik
beta formdan hegzagonal alfa forma degisir. Alfa formunun 6zgiil 1s1s1 titanyum
gecis sicakligina ulasincaya kadar carpici bir sekilde yiikselir sonra tekrar diiser ve

sabit kalir, beta form i¢in ise sicakliktan bagimsizdir [31].

Zirkonyum ve hafniyuma benzer sekilde, ekstra bir omega fazi vardir, bu faz yiiksek
basinglarda termodinamiksel olarak kararlidir ancak normal basingta yar1 kararh

olabilir.

3.2.2 Kimyasal ozellikleri

Titanyumun en tinlii kimyasal 6zelligi korozyona kars1 gosterdigi miithis direncidir.
Neredeyse platin kadar direncli olan element asitler, klor gazi ve yaygm tuz
¢ozeltilerinin maruziyetine karst koyabilecek yeterliliktedir [32]. Saf titanyum su

igerisinde ¢Oziinmez ancak yogun asit i¢inde ¢oziinebilir [36].

Pourbaix diagrami titanyumun termodinamik olarak ¢ok reaktif bir metal oldugunu

gosterir. Titanyumun su ve hava tepkimesi yavastir.

Bu metal havada yiikseltilmis sicakliklarda pasif ve (korozyon direncini artiran)
koruyucu bir tabaka olusturur, ancak oda sicakliginda kararmaya karst direnclidir
[34]. 1lk olusumda bu tabaka sadece 1-2 nm kalmligindadir, ancak kalinlik zamanla

yavagg¢a artmaya devam eder (dort yil icinde 25 nm'lik bir kalinlia ulagir) [35].

Titanyum havada 610 °C (1,130 °F) ve daha yiiksek sicakliklarda titanyum dioksit
olusturarak yanar [32]. Titanyum ayrica saf azot i¢cinde yanan birka¢ elementten
biridir (800 °C veya 1,472 °F sicakliginda yanarak titanyum nitrit olusturur) [37].
Titanyum klor gazi, klorid soliisyonlar1 ve organik asitlerin ¢ogu ile birlikte, seyreltik
silfiirik ve hidroklorik aside kars1 direnglidir [38]. Element paramanyetiktir
(miknatisla zayif etkilesim gosterir) ve elektriksel ve 1s1l iletkenligi diisiiktiir [34].
Deneyler dogal titanyum doteron ile bombardiman edildiginde radyoaktif hale
geldigini gosterdi. Bu durumda titanyum pozitronlar ve siddetli gama isinlari
yayimlar.Kizarmig bir metal oldugunda oksijenle ve sicakligi 550 °C'ye (1,022 °F)
ulastiginda klor ile bilesik olusturur [38].
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3.3 Heterojen Fotokatalitik Degradasyon

Heterojen fotokatalitik degradasyon’’, organik Kkirleticilerin CO,, H,O ve HCI gibi
anorganik asitlere parcalanarak sularin aritilmasinda kullanilan bir yontemdir. Bu
yontemin esasi; suda bulunan organik kirleticilerin pargalanmasi igin ultraviyole
151810 ve yari iletkenlerin bir arada kullanilmasina dayanir. Laboratuar c¢alismalari,
organik asitler, aminler, fenol tiirevleri, klorlu alkan ve alkenler ve aromatik
bilesikler gibi bir ¢ok organik maddenin yakin ultraviyole 151k ve TiO; yar1 iletkeni

bir arada kullanilarak degrade edilebilecegini gostermistir [39].

Giiniimiize dek incelenmis bulunan fotokatalitik degradasyon reaksiyonlar1 degisik
fotoreaktor sistemlerinde gergeklestirilmistir. Fotokatalitik reaktorlerin bazilarinda
fotokatalizor olarak kullanilan TiO; ince bir film seklinde kullanilarak hareketsiz faz
haline getirilmistir [40]. Bazilarinda ise, sisteme partikiil halinde ilave edilerek
suspansiyonlarda calisilmistir. Sonugta fazlar arasi alan daha biiylik oldugundan

suspansiyonlarda yapilan denemelerden daha iyi sonuglar alinmistir.

3.3.1 Fotokatalitik sistem

Fotokatalitik bir sistem; sivi fazda asili bulunan yari iletken partikiillerden ve bu
suspansiyonu aydinlatmak i¢in kullanilan bir 151k kaynagindan olusur. Bir yari
iletken, elektronlar ile dolu olan bir valens bandina (VB) ve bos enerji diizeylerini
iceren bir iletkenlik bandina (CB) sahiptir. Sekil 3.3 de kiiresel bir yar1 iletken
partikiil gosterilmistir. Kullanilan 15181in hv enerjisi yari iletkenin valens bandi ile
iletkenlik bandi arasindaki enerji farki, Eg den daha biiyiik oldugunda, yari iletken
partikiilii foton (hv) ile etkileserek valens bandinda bulunan bir elektronun iletkenlik
bandina uyarilmasini ve geride pozitif bir bosluk (h+VB) birakarak partikiil i¢inde
elektron/bosluk, e-CB/h+VB, ¢iftlerinin olusmasini saglar[41].

Tio2™*CB +*VB (3.1)

Olusan bu elektron/bosluk ciftleri, yar1 iletken yiizeyinde redoks reaksiyonlarinin
baglamasina neden olur. Adsorplanmis hidroksil iyonlarinin (OH-) veya H20
molekiillerinin olusan pozitif bosluklar ile oksidasyon reaksiyonlari, farkli organik
bilesiklerin bozunmasini saglayacak hidroksil radikallerini (OH.) olusturur. Hidroksil

radikallerinin oksitleme giicli 2.80 eV dur[41].

“CB+ O2s) - O (3.2)
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"™VB + OH 5. OHg) (3.3)

Wisk (<387.5nm)
™ R
DSV o CB 0,70,

OH"

OH70H'

Sekil 3.3 Bir kiiresel yari iletken partikiilii

3.3.2 Yan iletken fotokatalizorler

Fotokatalitik degradasyon sistemlerinde yar iletken fotokatalizor olarak genellikle
metal oksit bilesikleri kullanilir. Bunun nedeni, Sekil 3.4° den de agik¢a goriildigi
gibi, metal oksitlerin valens bandlarinin diger yar1 iletken maddelere kiyasla daha
pozitif olmasidir. Yart iletken metal oksitlerin h+VB nin tamamiyla pozitif
oksidasyon potansiyeline sahip olusu ve biitiin kimyasal maddeleri oksitleyici bir
ozellikleri vardir. Suyun bir elektronlu oksidasyonu sonucunda -OH radikalleri

meydana gelir.
H,0 + ™VB .OH + H' g (3.4)

Fotokatalitik degradasyon yontemi i¢in en uygun fotokatalizor TiO2 dir.
Fotokatalizor olarak TiO2 nin tercih edilmesinde birgok faktor etkilidir. Bu faktorler
su sekilde siralanabilir; TiO2 nin kimyasal ve fotokimyasal kararlilifi, zehirsiz
olmasi, valens band boslugunun kuvvetli oksitleyici 6zellige sahip olmasi ve ucuz

olmasi[41].
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Sekil 3.4 Cesitli metal oksitlerin valens band bosluklarinin enerji degerleri

3.3.2.1 TiO2’nin genel kullanimu ve 6zellikleri

Titanyum dioksit gecis metal oksit ailesine ait bir iiyedir. 20.yy’ nin baslarinda beyaz
boya i¢in pigment olarak zehirli kursun oksitlerin yerine kullanilmaya baslamasi
endiistriyel onemini arttirmistir. Titanyum dioksitin yillik {iretimi 4 milyon tondan
fazladir [42]. TiO2 boya (toplam iiretimin %51°1), plastik (%19), kagit (%17)
endiistrileri bagta olmak iizere pek ¢ok alanda kullanilir. Zararsiz olmasi nedeniyle
gida, deri, eczacilik, kozmetik (UV korumali giines kremleri v.b. iiriinlerde)
sektorlerinde ve degisik titanat pigmentleri yapiminda kullanilir. Titanyum dioksitin
kimyasal maddelere dayamiklili§i c¢ok fazladir, toksik ozelligi yoktur, maliyeti
diistiktiir ve daha bir¢cok olumlu &zellikleriyle kullanimi gittikce artmaktadir. Isig1
cok iyi kirma ozelligi nedeniyle silikonlu giines pillerinde, yansimayi engellemesi

nedeniyle de ince-film optik aletlerde kullanilir. Gaz sensorii olarak (elektrik
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iletkenliginden dolay1) yiiksek sicakliklarda oksijen ve CO konsantrasyonlarinin,
ayn1 zamanda CO/O2 ve CO/CH4 oranlarinin belirlenmesinde kullanimi1 oldukga
basarilidir. TiO2 insan viicuduyla da uyumlu bir maddedir, bu nedenle biomalzeme
(kemik bileseni ve mekanik destekleyici) olarak kullanilir. TiO2 yar iletkeninin
diger yar1 iletkenlerden iistiin Ozelliklere sahip olmasina ragmen, fotokatalitik
aktivitesini sinirlayan iki énemli eksikligi mevcuttur. ilk olarak, TiO2 yar1 iletken
fotokatalizorii yaklasik olarak 3.0-3.2 eV band bosluguna sahiptir ve diisiik enerjili
UV-A 151k (A387nm) veya goriiniir 151k ile uyarilabilir, bu da tiim giines tayfinin
yalnizca % 4-5’1ik bir kismin1 kapsamaktadir. Nitekim bu durum gilines 1518inin ve
goriiniir 15180 kullammmim kisitlamaktadir. Ikincil olarak, TiO2 partikiillerindeki
elektron-bosluk ¢iftlerinin yeniden birlesme hizlarinin yiiksek olmasi fotokatalizor
etkinliginin diismesine neden olmaktadir. Ayrica, organik Kkirleticilerin TiO2
katalizorii yiizeyinde oldukea diisiik miktarlarda tutunmasi, fotokatalitik verimliligin
diismesine neden olmaktadir. Son yillarda, yukarida sayilan ve TiO2’nin kullanimin
siirlayan tiim engellerin asilmasi amaciyla, katalizor yilizeyinin askorbik asit [43], 5-
stilfosalisilik asit [44] veya bir polimer [45] kullanilarak modifiye edilmesi,
katalizore bir gecis metalinin dop edilmesi [46,47], katalizore metal iyonu asilanmasi

[48] gibi yontemler iizerinde ¢alismalar yapilmaktadir.

3.3.2.2 Kristal yapi ve ozellikleri

Ti02 ¢ farkli polimorfik yapida bulunur. Anataz tetragonal, brokit ortorombik, rutil
tetragonal yapida bulunur. Rutil, anataz ve brokit yapilar1 farkli (Ti02%) yapilarina
sahiptirler(Sekil 3.5). Bu nedenle bu yapilarin oktahedral zincirlerindeki biikiilmeler
farklilik gosterir. Ug faz arasindaki Gibbs serbest enerjileri kiiciik farkliliklar gdsterir
(4-20 kJ.mol-1). Tanecik boyutunun yiizey-enerji etkileri nedeniyle yeterli diisiik
degerlere ulastiginda faz kararlilifinin degistigi goriiliir. Eger {i¢ kristalin tanecik
boyutu esit ise anatazin boyutlar1 11 nm’ den daha diisiik, brokit 11-35 nm arasinda,

rutil 35 nm’ den daha biiylik oldugunda termodinamik olarak en kararli yapilara

sahiptirler [49].
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(@) (b) (©

Sekil 3.5 a) Rutil, b) Brokit ve ¢) Anataz’in kristal yapilar

Sekil 3.6 Bir TiO2 molekiiliiniin model kristal yapisi

Anatazin rutile doniisiim entalpisi oldukga diistiktiir. Bu aralik -1.3 ile -0.6 £ 0.8
kJ/mol diir. Kinetik olarak anataz daha kararlidir ve oda sicakliginda anatazin rutile
dontigimii s6z konusu degildir. Bu doniisiim sicaklik veya basing artis1 ile

gerceklestirilebilir.

3.3.2.3 Foto katalizor olarak TiO,

Gilinlimiizde 6zellikle sanayi alaninda gelismis iilkeler zararli atiklarindan dolayi
ciddi bir cevresel kirlenme ile karst karsiyadir. TiO, foto katalizor olarak bu
sorunlarin yani sira sivi ve havanin temizlenmesinde de biiylik bir 6neme sahiptir.
Ayrica bakteri, virlis gibi mikro organizmalarn yok etmede, su ic¢indeki hidrojeni
ayirmada da kullanilmaktadir [50]. TiO,, ZnO,, Fe,0O3;, CdS, ZnS gibi foto
katalizorler iizerine diisiiriilen 1sikla kendisini g¢evreleyen organik ve inorganik
bilesiklerin kimyasal tepkimeler sonucu par¢alanmasinda katalizor olarak gorev
yaparlar [50]. Yan iletkenlerin bant yapisinda degerlik bandi ile iletkenlik bandi
arasinda enerji seviyesi bulunmaz. Bu bolgeye yasak bant araligi (Eg) denir. TiO2
icin yasak bant araligi 3,2eV civarindadir. Yar iletken iizerine 1s1k diistiriiliirse
iletkenlik bandindaki bir elektron ( — e ) degerlik bandina ardinda bir bosluk ( + h )
birakarak geger. Olusan bu hol elektron ¢ifti yariiletkenin etkilesimde bulundugu bir
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ortam tarafindan adsorbe edilmezse belli bir siire sonra birlesir. Foto katalizor

yariiletkenlerin bu elektron hol ¢iftleri dis ortam tarafindan adsorbe edilir [51]. (Sekil
3.7)

ileikenlik Band1

& 1? ¥

I¢c Ererji

Degerlik Band1

Yarniletlken

Sekil 3.7 Isik ile uyarilmis bir yari iletkenin dis ortamla elektron degis tokusku

TiO2 ylizeyi aydinlatildiginda yariiletken iginde olusan elektron hol ¢iftlerinden
elektronlar su ig¢indeki oksijeni indirger, holler ise organik bilesigi oksitler. Sonugta H2
ve [J OH radikali olusur. TiOz yiizeyi ile temas halindeki okside olabilen her bilesik foto
aktivite sonucu olusan kimyasal reaksiyonlar tarafindan oksitlenerek zararsiz hale
getirilir [52].

3.3.2.4 TiO2’ nin uygulama alanlari

Titanyum dioksit ince filmler {istiin optik, elektrik ve kimyasal 6zeliklerinden dolay:
birgok uygulama alanina sahiptir [53]. Titanyum dioksit 18500 C gibi ¢ok yiiksek
erime sicakligina sahip oldugundan dolayr optik kaplama malzemesi olarak
kullanilir. Bu sekildeki kaplamalar birgok optik uygulamalarda ve optik devrelerde
yaygin olarak kullanilir. Ayrica bu tir kaplamalar sicakliga duyarli optik
uygulamalar i¢inde iyi bir alternatif olabilir. Titanyum dioksitin sicakliga duyarli

optik devrelerde kaplama malzemesi olarak kullanilmasinin bir¢ok avantaji vardir:
1- Yiiksek sicakliklara dayanma kapasitesi,

2- Gorlinilir ve yakin goriiniir bolgede diisiik sogurma,

3- Dikkate deger termo-optik etkisi,

4- Yiiksek ve belirli bir kirma indisine sahip olmasi (626 nm’de n @ 2 ) [54].
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4.SOL -JEL METOTU

Cam seramik gibi inorganik maddeleri olusturmak i¢in yiiksek sicaklik gerektiren
islemler kullanilir. Bu islemlerde sicaklik 1500 °C — 1600 °C’ye kadar ¢ikabilir. Bu
yiiksek sicakliklar calismalart zorlastirir ve ¢alisana zarar verebilir. Daha kolay ince
film olusturabilmek i¢in birgok kimyasal yontem gelistirilmis ve arastirmalara devam

edilmektedir.

Bu kimyasal yontem, baslangic malzemesi olarak bir soliisyon icerdigi ve bu
solisyon kullanarak jel gibi bir yap1 elde edildigi i¢in Sol-Jel yontemi adi1 altinda
toplanmustir. Sol-Jel yontemi, geleneksel yontemlere oranla daha diistik sicakliklar
(100-600 °C) gerektirir. Sol-Jel yontemi, Ozellikle organik olmayan ince film
kaplamalarinda kullanilmaktadir [55].

Ayrica Sol-Jel yonteminin teknolojik olarak en 6nemli noktasi; katilasmadan once
¢ozeltinin, daldirma, dondiirme ve piiskiirtme yaygin yontemleri ile ince film

hazirlanmasinda ideal olmasidir [56].

4.1 Sol-Jel Yonteminin Avantajlar:

1.Yiiksek sicaklik ve vakum gerektirmez.

2. Gerekli alet ve makine ¢ok basittir.

3. Hazirlanan ortamla etkilesmede bulunmaz.

4. Saf kaplama elde edilebilir.

5. Kaplanan malzemenin her yerinde kaplama maddesinin kalinligi aynidir. Elde

edilen film homojendir.

6. Kaplanan filmin yiizey alani, bosluklu yapinin istenen boyutu istenilen sekilde
ayarlanabilir (arastirmalarla yiizey alanmm 1 ile 250 m%g arasinda degisebilecegi
gosterilmistir).

7. Siiregler kolayca kontrol edilebilir
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8. Her tiirlii geometriye sahip malzemeye uygulanabilir.
9.Gozenekli yap1 olusur. (%0 ile %65)
10. Enerji tasarrufu saglar.

11. Hava kirliligine sebep olmaz.

4.2 Sol-Jel Yonteminin Dezavantajlari

1.Kullanilan bazi maddeler sagliga zararli olabilir.
2.0zellikle katmanli filmlerin hazirlanmasi uzun zaman alir.
3. Malzeme maliyetleri fazladir.

4. Olusturulan filmlerde karbon ¢okeltisi kalir.

5. Filmlerde hidroksil birikir.

6. Islemler sirasinda soliisyon kaybi fazladir.

7. Cozeltinin 6mrii kisadir [50].
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5. METARYEL - METOT

5.1 TiO> NP Sol Hazirlama

Sol-jel yonteminde genel titanyum kaynagi belli oranlarda solvent, stabilizator ve
bazi diger yardimei kimyasallarin basit bir diizenekte karistirilmasi ile uygulanan bir
yontemdir. Farkli sol-gel hazirlama teknikleri kullanildigindan ¢aligmada Oncelikle
bu yontemlerin ekonomik olarak uygulanabilirligi arastirilip degerlendirildikten
sonra uygun goriilen metotlar karsilastirmali 6n denemelerden sonra seg¢ilmistir. Bu
kapsamda, Literatiirde farkli sol-gel hazirlama teknikleri taramasi yapilip sol-gel

hazirlama yontemleri aragtirilmig ve asagidaki sekilde 6zetlenmistir.

5.1.1 Secilen sol-jel metotlarimin uygulanmasi
Calismada sol-jel yontemi ile TiO, NP hazirlama yontemleri arastirilmis ve asagidaki

4 metot secilerek hazirlanmustir.

5.1.1.1 1. metot

Ik yontemde TiCly kullanilarak TiO, NP hazirlanmistir. TiCl, (Merck) 1/10 oraninda
(TiCly/Ethanol = 1/10) damla damla ethanole (C,HsOH) eklendi (manyetik
karigtiricida). Olusturulan sol-gel oda sicakliginda 48 saat manyetik karigtirict ile
karigtirildi.  Elde edilen agik sar1 renkli sol-gel diyaliz edildikten sonra

seffaflastirilarak pH degeri 3 civarinda ¢alismalarda kullanildi [57] (Sekil 5.1).

TiC4

— 1M0 eraminda

C2H50H

48 sa kansgtirihr

Tio2 NP scl-gel

Sekil 5.1 1.Metot hazirlama semasi
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5.1.1.2 2. metot

Bu yontemde ilk olarak 4,65 ml isopropanol 1,6 ml titanium isopropoxide (Aldrich;
%97) igerisine eklendi. Elde edilen ¢ozelti 60 °C’ de 10 dak karistirildi. Karistirma
isleminden sonra ¢ozeltiye 5,15 ml asetik asit ilave edilerek 15 dak boyunca 60 °C’
de karistirildi. Son olarak 12 ml methanol eklenerek elde edilen ¢ozelti 2 saat siire ile
karistirildi. Karistirma diyaliz edilen seffaf sol pH 3 civarinda calismalarda kullanildi
[58] (Sekil 5.2).

4,65 ml 1,6 ml
CH3CH2CH20H C12H2804Ti

60 °C’ de 10 dak karigtirihr

J{(— 5,15 ml Asetik asit

60 °C’ de 15 dak kanistinihir

l 12ml CH3OH

2 sa kanigtirihr

TiO2 NP sol-gel

Sekil 5.2 2.Metot hazirlama semasi

5.1.1.3 3.metot

160 ml saf su igerisine sirasiyla 1,5 ml nitrik asit ve 15 ml titanium IV-isopropoxide
(Aldrich; %97) eklendi. Elde edilen ¢ozelti 2 giin boyunca oda sicakliginda
kanistirildi. Sol-gel” in rengi karistirma islemi boyunca giderek agilarak beyazdan
seffaf bir renge doniistii. Sol diyaliz edilerek pH 3 civarinda ¢alismalarda
kullanildi.(Sekil 5.3)

160 ml
Saf su

«—| 15m HNO3 |

<—[15 ml C12H2804Ti |

48 sa kanistinhr

I

TiO2 NP sol-gel

Sekil 5.3 3.Metot hazirlama semasi
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5.1.1.4 4. metot

Son olarak uygulanan yontemde ise; 25 ml Titanium Tetra Isopropoxide (TTIP)
(Aldrich; %97) ve 5 ml asetik asit 500 ml distile suya eklendi. Daha sonra 3,5 ml
HNOj3; eklenerek elde edilen karisim 80 °C’ de 30 dak isitildi. Olusturulan TiO,
kolloidi 2 sa boyunca manyetik karistirict tizerinde bekletildi [59]. Sol diyaliz
edilerek pH 3 civarinda ¢alismalarda kullanildi.(Sekil 5.4).

500 ml
Saf su
-— ‘ 25 ml TTIP |
%‘ 5 ml Asetik asit |

— 3,5 ml HNO3

80 "C’ de 30 dak 1sitilch

2 sa karistirilir

TiO2 NP sol-gel

Sekil 5.4 4. metot hazirlama semasi

5.2 Hazirlanan Sollerin Diyaliz Edilmesi

Hazirlanan sollerin pH degeri ¢ok diisiiktiir. Eger pH ayar1 yapilmadan tekstil
yiizeyine uygulanirsa hem kumasin asinmasina sebep olacak hem de olusan atiklar
cevreye daha fazla zarar verecektir. Bu ylizden pH ayar1 yapilmistir. Bunu saglamak
icin de diyaliz membran (Spectra/ Por Dialysis Membrane — MWCO : 3,500 Da)
kullanilmigtir. Hazirlanan soller Sekil 5.5 ve Sekil 5.6° da goriildiigii gibi membran
icine doldurulup saf su igerisinde pH ayarlanmasi yapilmistir ( pH = 2,6 — 2,7). Daha
yiiksek pH da sollerin jel haline geldigi gézlemlenmistir.
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Sekil 5.6 pH dengelemesi yapilan sol-jel’ler-2

5.3 Film Karakterizasyonu

5.3.1 Nano film kaplama

Tiim elektrot kaplama caligmalarinda standart daldirma ¢ekme kosullarin1 saglayan
Reymak R-DC 430 Daldirma-Cekme cihazi (Sekil 5.7-5.8) ile yapilmistir. Hareket
hiz1 5 mm/dak ile 999 mm/dak arasinda degisen cihazin ¢aligma araligi 430 mm’ dir.
Hareket sayist ise max 999 adettir. Kaplama isleminde 4*5 cm? titanyum folyeler

(Good Fellow) hazirlanan soller ile kaplanarak filmlerin fotokatalitik ve
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fotoelektrokatalitik ozelliklerinin belirlenmesi i¢in kullanilmistir. Kaplama sonrast
elektrotlar 70400 °C sicaklik araliklarinda firinlarda yakma islemine tabi tutularak

filmlerin aktivasyonu saglanmaistir.

Sekil 5.7 Reymak R-DC 430 Daldirma-Cekme Cihazi-1

Sekil 5.8 Reymak R-DC 430 Daldirma-Cekme Cihazi-2
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5.3.2 Filmlerin morfolojik ve yapisal ozellikleri

Tekstil yiizeylerine uygulanacak TiO, NP’in boyutlar1 ve zeta potansiyeli, kaplama
sonrast atik suya gecen nano partikiillerin boyut ve zeta potansiyeli 6l¢timleri, NP
kaplama islemi sonrasi olusan atik suyun cesitli aritma sistemleri ile aritilmasi
sonrast bakiye kalan NP’lerin boyutlarinin ve zeta potansiyellerinin belirlenmesi
Partikiil Boyutu ve Zeta Potansiyeli Zetasizer Nano-ZS90 cihaz1 (Sekil 5.9) ile

Olcllmustiir.

Sekil 5.9 Nano-ZS90 cihazi

TiO; ve metal iyonlarinin pamuklu tekstil yiizeylerindeki konsantrasyonlari, ¢esitli
yikama devir ve sicakliklarinda suya gecen miktarlari ve cesitli aritmalar sonrasinda
suda bakiye kalan miktarlar1 Pamukkale Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi Su
Kimyas1 Laboratuar1 biinyesindeki Optima 2100 DV ICP-Optical Emission
Spectrophotometre (ICPOES) (Perkin Elmer) 6l¢iim cihazi ile belirlenmistir.

5.3.3 Filmlerin optik ozellikleri

Materyal metot kisminda detaylari verilen 4 sol hazirlama metotu ile elde edilen
nano partikiillerin optik 6zellikleri lamlarin daldirma-¢cekme yontemi ile kaplanmasi
ve oda sicakliginda kurutulmasi sonrast UV-Vis spektrofotometrede 200-600 nm

dalga boylarinda absorbanslar1 belirlenmistir (Sekil 5.10).

Sol ile kaplamadan once lamlar once ethanole batirilip kurutuldu. Bu islem 3 kere
tekrarlandi. Daha sonra lamlar hazirlanan sollere batirildi. Oda sicakliginda

kurutularak absorbans 6l¢iimii gerceklestirildi.
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Sekil 5.10 UV-Vis spektrofotometre
5.3.4 Filmlerin fotoelektrokatalitik (FEK) ve fotokatalitik (FK) 6zellikleri

5.3.4.1 Elektrotlarin kaplanmasi ve fotoakimlarinin dl¢iilmesi

Hazirlanan TiO; NP titanyum iizerine sol-gel daldirma ¢ekme yontem ile kaplama
yapildiktan sonra TiO, NP’ ile kapli bu elektrotlar FEK reaktor sistemi igerisinde
(Sekil 5.11) ve farkli elektrik potansiyeli altinda bir elektrolit ¢ozeltisi (0,05 M
NaSQ,) igerisinde kullanilarak filmler {izerindeki foto akim Olgiilmistiir. Farkli
yontemlerle hazirlanan sollerin  se¢ciminde fotoakim degerleri gdzoniinde

bulundurulmustur.
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Sekil 5.11 FEK reaktor sistemi
5.4 Kullanilan Tekstil Atik Suyu ve TiO, NP Karakterizasyonu

Bu ¢alismada kullanilan tekstil atik suyu yikama, boyama, agartma ve apre prosesleri
olan ve cogunlukla pamuklu tekstil islenen bir tekstil fabrikasinin aritma tesisi
dengelem tankindan alinmistir. Fabrikada merserizasyon islemi uygulanmadigi i¢in
atiksu pH’1 7.5 — 8.5 civarindadir. Boyama isleminden dolayr atiksu oldukga
renklidir ve diisiik BOI/KOI degerine sahiptir.

Tablo 5.1 Atiksu karakterizasyonu

KOI (mg/L) 1260
BOI (mg/L) 350

pH 8,50
Siilfiir (mg/L) 42

TiO, NP i¢in partikiil boyut dagilimi 30 nm civarindadir.

35



5.4.1 Tekstil atiksuyu karakterizasyonu

NP kaplama isleminin tekstil sektoriine uygulanmasi durumunda NP’in tekstil atik
suyunda taginimlarinin incelenmesi i¢in tekstil atik suyuna NP’ler ilave edilerek NP
taginimlart ve aritimi incelenmistir. NP kaplama islemi sonrasi olusan atik suyun
cesitli kimyasal aritma ile aritilmasi sonrasi bakiye kalan NP’in boyutlarinin ve zeta
potansiyellerinin belirlenmesi Partikiil Boyutu ve Zeta Potansiyeli dl¢iimii Zetasizer

Nano-ZS90 cihaz ile yapilacaktir.

5.5 Aritma

5.5.1 Kimyasal aritma

TiO2 NP’in ve pamuklu tekstil atik suyuna farkli oranlarda ilave edilen NP’in
kimyasal aritilabilirlige etkisini ortaya koymak amaciyla, belirlenen etkin kosullarda
tekstil malzemelerinin kaplanmasi ve yikanmasi ile atik su olusturulacak ve olusan
atik suyun aritilmast icin AI(III), Fe(Il) ve Fe(Ill) koagiilantlar1 farkli dozlarda

kullanilarak kimyasal koagiilasyon islemi yapilacaktir.

Koagiilasyon islemi i¢in atitk suya istenen dozda koagiilant eklenerek Jar-test
cihazinda 5 dakika 120 rpm’de hizli ve 20 dakika 30 rpm’de yavas karistirma ve 60
dakika ¢oOkeltme siiresi sonunda st duru fazdan alinan aritilmis suyun zeta

potansiyeli ve i¢erdigi NP’lerin boyutu ve miktarlar1 6l¢iilmiistiir.

Koagulant ile TiO, NP’in etkilesimleri koagiilant tipine ve pH’a bagh olarak farkli
olacag1 beklenmekle birlikte TiO, NP’in ¢oktiirme yontemi ile atik sudan
uzaklagtirilmas1  hedeflenmektedir. Bu wuygulama ik kez bu c¢alismada
uygulanacaktir. Bu nedenle dogal su sistemlerinde NP’ in taginmasi ve oksidasyon
zincirine katilmasi konularinda 6nemli bilgiler verecektir. Koagulant ile TiO; NP’ in
etkilesimleri koagiilant tipine ve pH’ a bagl olarak farkli olacagi beklenmekle

birlikte TiO, NP ¢oktiirme yontemi ile atik sudan uzaklastirilmasi hedeflenmektedir.

5.6 Nanopartikiillerin Toksisitesi

Kaplamalarin yapilmasindan sonra tekstil yitkama banyosunun her asamasinda ve
genel c¢ikis suyunda (toplam atitk su) NP’in olusturabilecegi toksisiteyi

belirleyebilmek amaciyla asagidaki standard yontemler baz alinarak literatiirde
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belirtilen modifikasyonlar da g6z ontine alinarak ilk olarak uygulamasi yapilacak bu

calismaya gore yeni modifikasyonlar da uygulanmistir.

Tablo 5.2 Toksisite testinde uygulanan standart yontemler

Testin ad1

Kullanilan standart metot

Su piresi akut
zehirlilik tayini

I1SO (International Organisation for Standardisation) (1996).

Water quality: determination of the inhibition of the mobility of Daphnia
magna Straus (Cladocera, Crustacea)- Acute toxicity test, ISO 6341,
Geneva, Switzerland. (TS 6050 EN ISO 6341/Nisan 1999)

Su piresi kronik

ISO (International Organisation for Standardisation) (2000). Water quality --

zehirlilik tayini Determination of long term toxicity of substances to Daphnia magna Straus
(Cladocera, Crustacea), ISO 10706. Geneva, Switzerland
OECD Guideline for the Testing of Chemicals (1998). Daphnia magna Reproduction
Test. OECD-211. Paris.
Bakteri bityiime | 1SO (International Organisation for Standardisation) ( 1998). Water quality --
hizmin Determination of the inhibitory effect of water samples on the light emission of
inhibisyonu Vibrio fischeri (Luminescent bacteria test) -- Part 2: Method using liquid-dried

bacteria, Part 3: Method using freeze-dried bacteria. 1ISO 11348-2-3, Geneva,
Switzerland. (TS EN 1SO 11348-2/Nisan 2002)

Tek hiicreli tath
su algi biiylime
hizmin
inhibisyonu

ISO (International Organisation for Standardisation) (2004). Water quality —
freshwater algal growth inhibition test with unicellular green algae, 1ISO8692. Geneva,
Switzerland. (TS EN 1SO 8692 Ocak 2007)

Toksisite deneyi -1°de hazirlanan numuneler analiz igin Napoli Federico 11 (italya)

Universitesi’ne gonderildi. Deneylerde Daphnia Magna su piresi kullanilmistir
(Sekil 5.12) [60].

Sekil 5.12 Daphnia Magna
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Toksisite deneyi — 2 Napoli Federico II (italya) Universitesinde yapilmustir.

Deneyde Ceriodaphnia dubia su piresi kullanildr (Sekil5.13)[61].

Sekil 5.13 Ceriodaphnia Dubia

Her numune 2 kez tekrarlandi. Numuneler %100, %50, %25 ve %12,5 oranlarda
calisildi. Deney 2 tekrarl calisildi. 10 hiicrenin her birine ayn1 numuneden 2 ‘ser ml
kondu. Daha sonra her bir hiicreye 1 adet Ceriodaphnia dubia su piresi eklenerek
karanlik ortamda bekletildi (Sekil 5.12 — 5.13). 24 saat ve 48 saat sonunda okumalar

yapildi.

Sekil 5.14 Ceriodaphnia dubia ile Toksisite Deney Diizenegi
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Sekil 5.15 Toksisite Deney Diizenegi
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6. BULGULAR

6.1 Hazirlanan Sollerde TiO,; NP’lerin Boyut Analizi

Partikiil boyutu kaplamalarda en Onemli parametrelerden biri olup partikiillerin
tekstil malzemesi gibi piiriizliligii ve porozitesi farkli yiizeylere kaplanmasini,
kaplama sonrasi yiizey piriizliliigini ve boyut partikiil renklerinin degismesi

nedeniyle kaplama ylizeyi renginide etkiler.

1, ve 2. metotlar ile hazirlanan sollerde TiO, NP’lerinin partikiil boyut dagiliminin
belli bir aralikta tiniform olmadigi iki farkli histogrami egrisi ile farkli dagilim
gosterdigi tespit edilmistir. 1. metot ile elde edilen partikiillerin boyutlarinin ortalama
13 nm civarinda oldugu fakat partikiil biiyiikliigiiniin ortalama 7 nm ve 60 nm

boyutlarinda yogunlasarak iki farkli histogram olusturdugu gortilmistiir (Sekil 6.1).

[ux}

o

Yogunluk (%)
I~

[l

0.1 1 10 100 1000 10000
Boyut (d.nm)

Sekil 6.1 1.Metot ile elde edilen TiO, NP’lerinin partikiil boyut dagilimi

2.metot ile hazirlanan TiO, NP’lerinin boyutlarinin ortalama 27 nm civarinda oldugu
fakat partikiil biiytikliigiiniin ortalama 22 nm ve 200 nm boyutlarinda yogunlagarak
birinci metota benzer sekilde iki farkli histogram olusturdugu goriilmiistiir (Sekil
6.2). 1. ve 2. metotla hazirlanan sollerde mikro gram seviyesinde partikiillerin

olduguda gorilmustir (Sekil 6.1 — 6.2).
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Yogunluk (%)
I

0.1 1 10 100 1000 10000
Boyut (danm)

Sekil 6.2 2.Metot ile elde edilen TiO, NP’lerinin partikiil boyut dagilimi

Sar1 renkte TiO, kristalleri olusturan 3. metot ile hazirlanan TiO, NP’lerinin
boyutlarinin acik bir sekilde 200 nm den diisiik oldugu sekil 6.3’de goriilmektedir. 5
nm boyutunda ikinci bir histogram goriilsede genel olarak 3. metot ile 31 nm

civarinda uniform bir partikiil boyutu elde edilmektedir.

Yogunluk (%)

1000 10000

Boyut (dnm)

Sekil 6.3 3.Metot ile elde edilen TiO, NP’lerinin partikiil boyut dagilim1

TiO, NP’lerinin partikiil boyut dagilimi analizlerinde 4. metot ile hazirlanan sollerde
tek histograma yakin bir sonug elde edilmistir (Sekil 6.4). Partikiil dagilimi1 18 nm
civarinda bulunmus olup ¢ok az miktarda sollerde 100 nm’nin {izerinde partikiil

olustugu goriilmiistiir. Sonug olarak ortalama en kiiciik partikiil gap1 1. metot ile elde
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edilirken en uniform partikiil cap1 4 metot ile 18 nm civarinda elde edilmistir. Dort

metota ait TiO2 NP’lerinin partikiil boyut dagilimi sekil 6.5’te sunulmustur.

Yogunluk (%)
I

01 1 10 100 1000 10000
Boyut (dnm)

Sekil 6.4 4.Metot ile elde edilen TiO, NP’lerinin partikiil boyut dagilimi

Yogunluk (%)

Boyut (d.nm)

Sekil 6.5 TiO; solu hazirlama metotlari ve partikiil boyut dagilimi
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Tablo 6.1 TiO; sol-gel metotlar1 ve ortalama partikiil boyutu

Metotlar Ortalama partikiil dagilimlari
1. Metot 13.03d.nm
2. Metot 31.08 d.nm
3. Metot 27.47 d.nm
4. Metot 18.44 d.nm

Kullanilan 4 sol hazirlama metotunda da partikiil dagilimi 30 nm civarinda
bulunmustur. Sollerdeki partikiil dagiliminda sol hazirlama tekniginin degil pH

degerinin etkili oldugu sonucuna varilmistir.

6.2 Farkh Metotlarla Hazirlanan Sollerin Zeta Potansiyeli

Zeta potansiyeli bir maddenin yiizey ylikiiniin pH degerine gore degisimini gosterir.
Genis pH aralifinda pozitif olan yiizeylerde negatif yiikli kirleticilerin ve
mikroorganizmalarin adsorpsiyonu elektrostatik ¢ekimle hizli bir sekilde gerceklesir.
Elektrostatik ¢ekim ile yiizeye adsorplanan negatif yiiklii kirletici ve patojen
mikroorganizmalarin giderilmesi daha hizli olur. Art1 ve eksi yiiklerin esit oldugu
pH degeri (point of zero charge) olarak bilinen zeta potansiyeli 6l¢iimii TiO, nano
partikiillerinin  antibakteriyel ve kendi kendini temizleme potansiyelinin

degerlendirilmesinde kullanilan 6nemli parametrelerden biridir.

Bu c¢aligmada gelistirilen ve tekstil yiizeyinde uygulanan nano partikiiliin
degerlendirilmesi i¢in farkli yontemlerle hazirlanan sollerin zeta potansiyelleri
Olciilmiistiir. Zeta sizer cihazi ile zeta potansiyeli 6l¢iimii {izerine alinan sonuglar sol
hazirlama metotlarinin zeta potansiyelini etkiledigini gostermektedir. Bu ¢alismada
metotlarin zeta degerleri arasinda ¢ok fazla fark olmadigi ve pH 4.5 civarinda yiik
degerlerinin 50 civarinda oldugu ve artan pH degerleri ile azaldig1 goriilmistiir (Sekil

6.6).
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Sekil 6.6 1.Metot ile hazirlanan Ti0; nano partikiillerinini yiizey yiikiiniin pH
degerine gore degisimi
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Sekil 6.7 2.Metot ile hazirlanan TiO; nano partikiillerinini ylizey ylikiiniin pH
degerine gore degisimi
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Sekil 6.8 3.Metot ile hazirlanan TiO; nano partikiillerinini yiizey yiikiiniin pH
degerine gore degisimi
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Sekil 6.9 4.Metot ile hazirlanan TiO; nano partikiillerinini ylizey yiikiiniin pH
degerine gore degisimi
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Sekil 6.10 Farkli metotlarla hazirlanan TiO, nano partikiillerinini yiizey yiikiiniin pH
degerine gore degisimi

Tablo 6.2’ de verildigi gibi sifir zeta potansiyeli pH degeri (7.0) en yiiksek 4. metot

ile hazirlanan TiO; nano partikiilleri ile elde edilmistir. 1. metot ile hazirlanan TiO;

nano partikiillerinde ise en diisiik sifir yiikk pH degeri (6.0) gozlenmistir. 2 .ve 3.

metotlarla hazirlanan TiO; nano partikiillerinde ise sifir yiikk pH degerleri sirasiyla

6.3 ve 6.7 elde edilmistir.

Tablo 6.2 TiO; solu hazirlama metotlar1 ve sifir yiizey yiikii pH degeri

Metotlar Sifir zeta potansiyeli pH degeri
1. Metot 6.0
2. Metot 6.3
3. Metot 6.7
4. Metot 7.0

6.3 Filmlerin Fotoelektrokatalitik Ozellikleri

Fotoelektrokatalitik verim filmlerin bir elektrokimyasal sistem igerisinde 1ginlama ile
olusturdugu elektronun fotoakim olarak oOlgiilmesi ile elde edilir. Elde edilen

fotoakim filmlerin fotokatalitik aktivitesi hususunda 6nemli bilgiler verir. Her zaman
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dogru olmamakla birlikte fotoakimin fazla elde edildigi filmlerin fotokatalitik
aktivitesi veya baska bir degisle kendini temizleme ve antibakteriyel etkisinin daha
fazla olmasi beklenir. Calismada tekstil malzemesi kaplamasi secildiginden metal
veya cam kaplamanin aksine diisiik sicakliklarda kaplama yapilmasi zorunlulugu
vardir. Bundan dolayr fotokatalitik verimi en yiiksek tekstil kaplama metotunun
secilmesi i¢in filmlerin fotoakimlar1 farkli film kurutma (kalsinasyon) sicakliklarinda
arastirllmistir. Asagida farkli sollerle kapladigimiz elektrotlarin farkli sicakliklarda
kurutulmast ile yapilan 6l¢tim grafikleri verilmistir (Sekil 6.11-6.14).
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Sekil 6.11 1.Metot’un farkli sicakliklarda kalsinasyon sonrasi fotoakim 6l¢iimii
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Sekil 6.12 2.Metot’un farkli sicakliklarda kalsinasyon sonrasi fotoakim 6l¢iimii
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Sekil 6.13 3.Metot’un farkli sicakliklarda kalsinasyon sonrasi fotoakim dl¢timii
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Sekil 6.14 4.Metot’un farkl sicakliklarda kalsinasyon sonrasi fotoakim dl¢iimii

Sekil 6.12 *den gériilecegi gibi 400 C*de kalsinasyon sonrasi en yiiksek fotoakim 2
metot ile hazirlanan TiO; nano filmlerinde gozlenmistir. Fakat sifir potansiyelde 3 ve
4 metot ile hazirlanan TiO, nano filmlerinde yaklasik olarak esit bir fotoakim
olusturmustur. En diisiik fotoakim ise 1 metot ile hazirlanan TiO;, nano filmlerinde

elde edilmistir.

6.4 Hazirlanan Sollerin Optik Ozellikleri

Optik ozellikler TiO, gibi bir yari iletken maddenin hangi dalga boyunda 15181
absorplayarak redikal olusturdugunu gostermektedir. Bu o6zellige gore pek cok

malzeme farkli dalga boylarinda aktif olarak fotokatalizor 6zellik gostermektedir.
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Dort farklt metotla hazirlanan TiO, NP’lerin UV-Vis spektrum taramasi sekil 6.15 —

6.19 arasinda verilmistir.
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Sekil 6.15 1. Metot ile hazirlanan TiO, NP {iniin UV-Vis spektrum taramasi
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Sekil 6.16 2. Metot ile hazirlanan TiO, NP’iiniin UV-Vis spektrum taramasi
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Sekil 6.17 3. Metot ile hazirlanan TiO, NP {iniin UV-Vis spektrum taramasi
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Sekil 6.18 4. Metot ile hazirlanan TiO, NP’{iniin UV-Vis spektrum taramasi
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Sekil 6.19 Farkli metotlarla hazirlanan TiO, NP’lerinin UV-Vis spektrum taramasi

Sekil 6.19°dan goriilecegi gibi sollerin hepsinin 220-380 nm dalga boyu araliginda
UV isinlarini absorpladigi goriilmiistiir. Optik 6zellikler baska bir degisle absorbans
spektrumlar1 1. ve 3. TiO; nano partikiil hazirlama yontemi ile elde edilen TiO;
kristallerinin daha genis bir dalga boyunda UV 1smlarin1 absorpladigini

gostermektedir.

Sekil 6.20’den de goriilecegi gibi soller kurutulduktan sonra 4 sol hazirlama
metotlar1 ile beyaz renkte TiO, kristali elde edilmistir. 3 metot ile biraz daha kirli

beyaz elde edilmistir. 3 metot ile elde edilen TiO, kristallerinde sar1 renk, 1 metot ile
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elde edilen TiO; kristallerinde ¢ok agik sari renk gozlenmistir. Optik ve gorsel
sonuglar beyaz renkte elde edilen TiO; kristallerinin 200-320 nm arasinda UV 1s181n1
absorpladigi kristallerde sar1 renk ile bu araligin genisledigi ve TiO, kristallerinin

200-380 nm arasinda UV 151811 absorpladigi goriilmiistiir.

Sekil 6.20 Sol hazirlama metotlar1 sonrasi nano partikiillerin goriiniimii
(1) 1.Metot , (2) 2. Metot, (3) 3.Metot, (4) 4.Metot

Sonug olarak kullanilan 4 sol-gel metotu sonrasi elde edilen TiO, kristallerinin UV
1518101 absorpladigr 400 nm iizerindeki goriiniir 15181 absorplamadig: tespit edilmistir.
Tekstil kaplama alaninda 6nemli olan TiO; kristallerinin renkleri konusunda ise en

iyi beyaz renk 4 metot ile en iyi sar1 renk ise 3 metot ile elde edilmistir.
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6.5 TiO, NP Olusumu ve Tasinimi ve Aritimi

6.5.1 Deney 1

TiO, NP’nin pH degeri yaklasik 3.0 civaridir ve bu pH degerinden daha yiiksek bir
pH’ta titanium partikiilleri jel haline gelmektedir ve ¢ozelti iginde ¢ozlilmektedir. Su
dongiisiinde sol jel bazli TiO, NP’lerinin olusumu ve taginimini bulmak igin, TiO;
solii distile su ile seyreltildi(1/10) ve pH degeri ayr1 ayr1 4, 6, 7, 8 ve 10 olmak iizere
ayarlandi. 1 saatlik ¢okelmeden sonra iist fazdan numune alinarak, 0,45 pm’lik filtre
kagidindan siiziildii ve TiO, konsantrasyonu (titanium) ICP cihazi ile dlgiildi. Sekil
6.21°de goriildiigii gibi minimum TiO; konsantrasyonu olan 8 pg/l ,pH 7 de elde
edilmistir. Bu pH degeri lizerinde, 6zellikle pH 8 ‘den sonra TiO, konsantrasyonu,
muhtemelen TiO, NP’lerinin yiiksek pH’ta diisiik ¢cokelme veriminden dolay: artis

gostermistir.

0.6 -

0.5 A

0.4 A

0.3 A

TiO, mg/I

0.2 A

0.1 -

pH

Sekil 6.21 pH degerinin bakiye TiO, konsantrasyonu tizerindeki etkisi

Seyreltmenin sudaki bakiye TiO, konsantrasyonu tizerindeki etkisi pH 8’de farkli
distile su/sol oranlar1 kullanilarak arastirilmistir. Sekil 6.21°de goriildiigi gibi soli
seyreltmek bakiye TiO, konsantrasyonunu azaltmamuistir. Seyreltme sonrasi dalgali
TiO; konsantrasyonlari (17 — 60 pug/1) elde edilmistir (Sekil 6.22).
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Sekil 6.22 Seyreltmenin sudaki bakiye TiO; konsantrasyonu tizerindeki etkisi

6.5.1.1 Tekstil atiksuyundaki TiO, NP’leri ve koagiilasyon

Sudaki TiO, NP’lerinin aritilabilirligini 6grenmek i¢in TiO; solii distile su ve tekstil
atiksuyu ile 10 kat seyreltildi. Seyreltilmis 6rneklerin pH degeri 8’e ayarlandi , TiO;
NP’leri atiksudan gidermek i¢in Alum ve FeSOs koagiilantlar1 kullanilarak
koagiilasyon aritma metotu secilmistir. Sekil 6.23’de goriildiigii gibi, atiksudaki
bakiye TiO,, distile sudaki TiO,’den 2 kat daha yiiksek bulunmustur. Sonuglar TiO,
NP’leri baz1 organiklerle reaksiyona girebilir ve bunun sonucunda tekstil atiksuyunda

bakiye TiO; ‘yi arttirabilir ger¢egini yansitmaktadir.
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f‘ﬁ 0.080 - =& - Alum_WW
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Sekil 6.23 Bakiye Ti ‘nin distile su ve tekstil atiksuyundaki koagiilasyonu

Distile sudaki TiO, NP’lerinin kontrolinde pH’in etkisi pH 4, 6, 8 ve 10’da
bulunmustur. Distile sudaki TiO, ‘nin koagiilasyonu i¢in Alum kullanilmustir. Sol jel
bazli TiO, NP’leri suda az ¢oziiniirdiir bu nedenle pH 4 ve 10 da suda 50 mg/l alum
kullanarak %99’un fiizerinde TiO, giderilirken, pH 6 ve 8 de 500 mg/l alum
koagiilasyonundan sonra suda 0.1 mg/L’den daha az Ti kalmistir (Sekil 6.24).
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Sekil 6.24 Distile sudaki TiO, NP’lerinin kontroliinde pH’1n etkisi

6.5.1.2 Koagiilasyon sonrasi boyut dagilimindaki degisim

TiO, soliinii seyreltip pH ayarlamasi (pH=8) yaptiktan sonra ornek olarak
supernatant kismi1 alindi ve boyut analizi yapildi. TiO, NP’lerinin ortalama boyutu 30
nm ‘den 300 nm’ye ¢iktig1 gozlendi. FeSO4 ve alum koagiilasyonlarindan sonra
seyreltilmis TiO; soliinlin ortalama partikiil boyutu 6nemli 6l¢iide 300 nm’den 850

nm ve 1000 nm’ye genislemistir (Sekil 6.25).
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Sekil 6.25 Koagiilasyon sonrasi supernatantlarin partikiil boyut dagilimi (pH=8)

Sekil 6.26’da 100 mg/l FeSO4 koagiilasyonundan sonra pH’1n partikiil boyut dagilimi
tizerindeki etkisi goriilmektedir. Sonuglar gosteriyor ki, koagiilasyon yapilmis TiO,

¢oOzeltisinin partikiil boyut dagilimi pH degeri ile degismemektedir. Sonug olarak
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FeSO, koagiilasyon sonrasi ortalama

bulunmustur.

partikiil boyutu 800 — 900 nm civari

Yozunluk (%)

10

Boyut (d.nm}
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— R — pH=S —_— pH=1l.'|

Sekil 6.26 FeSO, koagiilasyonundan sonra pH’in partikiil boyut dagilim {izerindeki etkisi

6.5.2 Deney 2

Bu ¢alismada 1. Metot ile hazirladigimiz sol jel kullanilmistir. 11k olarak sol, tekstil

atiksuyu ile 1/4 oranda seyreltildi. pH ayarlamasi yapildiktan sonra (pH=7-7.5) 1 saat

¢Okelmeye birakildi. Daha sonra koagiilasyon islemi i¢in iist faz alindi. Her

numuneden 0. dakikada ornekler alindiktan sonra koagiilasyon islemi uygulandi.

Deneyde kullanilacak olan koagiilant dozlar1 Tablo 6.3’de verilmistir.

Tablo 6.3 Tekstil atiksuyu ile 1/4 oraninda seyreltilen 1. metot’un koagiilasyonu

icin kullanilan koagiilant dozlar1

Numune Koagiilant Kogiilant dozu (mg/1t)
Alum 100
Alum 300
1.Metot Alum 500
+ FeSO4 100
Tekstil Atiksuyu FeSO4 300
FeCI3 100
FeCI3 300

6.5.2.1 Koagiilasyon sonrasi numunelerin absorbans dl¢iimleri

Spektrum taramalarinin yorumlanabilmesi igin ilk once koagiilasyon igleminde

kullanilan ham atiksuyun spectrum taramasi yapilmistir (Sekil 6.27). Alum, FeCl; ve
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FeSO4 koagiilasyonlar1 sonrasinda her ii¢ koagiilant ile de dalga boyu araliginin
daraldigr gozlemlenmistir (Sekil 6.28-6.30).

Abs 6o 4
1.40 -
1.20 -
1.00 -
0.80
0.60
0.40
0.20 |
0.00 \ >

—— T T T T T T T T T T T T T T T T T Ll

Ham Atiksu

200 300 400 500 600 700 om

Sekil 6.27 Kullanilan ham tekstil atiksuyunun UV-Vis spektrum taramasi

Abs
160 - = Ham Atiksu
1.40 e (}.zaman
120 | = 50mg/It Alum
e 100mg/It Alum
1.00
== 300mg/It Alum
0.80 = 500mg/It Alum
0.60
0.40
0.20
0.00
200 300 400 500 600 700
A, nm

Sekil 6.28 1/4 oraninda tekstil atiksuyu ile seyreltilen 1.yontem ‘in alum ile
koagulasyonu sonucundaki UV-Vis spektrum taramasi
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2 1.800 -
<
1.500 -
= Ham Atiksu
1.200 ——(.zaman
0.900 - 100 mg/It FeS04
=300 mg/It FeSO4
0.600 -
0.300 -+
0.000 : : :
200 300 400 500 600 700 I,nm

Sekil 6.29 1/4 oranda tekstil atiksuyu ile seyreltilen 1.yontem ‘in FeSQOy ile
koagulasyonu sonucundaki UV-Vis spektrum taramasi

w 1.800 -
=]
< 1.600 -
1.400 -
1200 e Ham Atiksu
1.000 -
=}, zaman
0.800 -
0.600 - =100 mg/It FeCl3
0.400 =300 mg/It FeCl3

0.200
0.000

200 300 400 500 600 700 ?L, nm

T T 1

Sekil 6.30 1/4 oranda tekstil atiksuyu ile seyreltilen 1.yontem ‘in FeCls ile
koagulasyonu sonucundaki UV-Vis spektrum taramasi

6.5.3 Deney 3

6.5.3.1 Deney 3-a

Bu ¢alismada karsilasgtirmada kullandigimiz ticari adi Degussa P25 olarak bilinen
TiO,, distile su ile 1/4 oraninda seyreltildi. pH ayarlamasi yapildi (pH=7). 1 saat
cokelttikten sonra iist faz koagiilasyon islemi i¢in alindi. Tablo 6.4'e gore

koagiilasyon islemi ger¢eklestirildi.
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Tablo 6.4 Distile su ile 1/4 oraninda seyreltilmis TiO;’in (Degussa P25)
koagiilasyonu i¢in kullanilan koagiilant dozlar1

Numune numarasi Koagiilant Koagiilant Dozu(mg/l)
0 (0.zaman) Koagiilasyon uygulanmad: | Koagiilasyon uygulanmadi
1 Alum 50
2 Alum 100
3 Alum 200
4 Alum 300
5 Alum 400
6 Alum 500
7 FeSo4 200
8 FeSO4 400

Koagiilasyon sonrasi numunelerin spectrum taramalart yapilmigtir. Alum ve FeSO4
koagiilasyonu sirasinda numunelerde renk degisimi gdzlenmistir. Bunun sonucu
olarak 1s1k absorblama araligi 300 nm’den 390 nm’ye genisledigi goriilmektedir
(Sekil 6.31,6.32). Fakat titanyum giderimi olumsuz etkilenmemistir (Sekil 6.33,
6.34). lyi bir pH ayarlamasi ile FeSO; ve alum sonucu olusan renk de

giderilebilecektir.

w 0.12 -
!
< 0.zaman
0.1 7 = Alum-50mg/lt
0.08 - = Alum-100mg/lt
= Alum-200mg/1t
0.06 - e Alum-300mg/lt
A lum-400me/lt
0.04 - -
= Alum-500mg/1t
0.02 -
0 -
200.0 300.0 400.0 500.0 600.0 700.0 l’nm

Sekil 6.31 1/4 oranda distile su ile seyreltilen degussa ‘nin alum ile koagulasyonu
sonucundaki UV-Vis spektrum taramasi
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§ 0,16 -
0,14
0,12
0,1
0,08
0,06
0,04
0,02

0

200.0

300.0

0.zaman
= FeS04-200mg/It
e F2S504-400mg/It

400.0 500.0

——— )
T T T T

600.0 700.0

Sekil 6.32 1/4 oranda distile su ile seyreltilen degussa ‘nin FeSO;, ile koagulasyonu
sonucundaki UV-Vis spektrum taramasi

700000
600000
500000
400000
300000
200000
100000

0]

Aluminyum Miktari(pg/It)

- 3500
- 3000
- 2500
- 2000
- 1500
- 1000
- 500

Titanyum Miktan (pg/It)

50

e Aliminyum(Al) miktar (pg/It)

100 200 300

koagulant dozu (mg/It)

. ' 0
400 500

Titanyum(Ti) miktari (g/It)

Sekil 6.33 1/4 oranda distile su ile seyreltilen degussa ‘nin alum ile koagulasyonu
sonucundaki ICP 6l¢limii

Sekil 6.33de goriildiigi gibi koagiilant miktar1 arttik¢a giderilen titanyum miktari

artmaktadir. 100mg/1 koagiilant miktarindan sonraki miktarlarda titanyum giderim

verimi diigmektedir. Numunedeki aluminyum miktarida koagiilant miktarina bagh

olarak artig gostermistir. Ideal koagiilant oran1 giderim verimine bakarsak 50 mg/1

secilebilir.
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35 4 3500

30 3000

25 - 2500
£ 20 - 2000 =
oo oo
=2 3
o 15 1500 =

10 - 1000

5 - 500

0 0

0 200 400

= Titanyum(Ti) miktar (ug/It) = Demir (Fe) miktari (g/It)

Sekil 6.34 1/4 oranda distile su ile seyreltilen degussa ‘nin FeSQOy, ile koagulasyonu
sonucundaki ICP 6l¢limii

6.5.3.2 Deney 3-b

Bu c¢alismada ticari TiO,(Degussa P25) tekstil atiksuyu ile 1/4 oraninda seyreltildi.
pH ayar1 yapildiktan sonra (pH= 7 - 7,5) 1 saat ¢okelmeye birakilmistir. Daha sonra
koagiilasyon islemi i¢in {ist faz alindi. Tablo 6.5‘¢ gore koagiilasyon islemi
uygulanmistir ve elde edilen UV — Vis spektrum tarama sonuglar1 Sekil 6.35 — 6.36

‘da verilmistir.

Tablo 6.5 Tekstil atiksuyu ile 1/4 oraninda seyreltilen TiO,’in (Degussa P25)
koagiilasyonu i¢in kullanilan koagiilant dozlar1

Numune numarasi Koagiilant Koagiilant Dozu(mg/l)
0 (0.zaman) Koagiilasyon uygulanmadi Koagiilasyon uygulanmadi

1 Alum 50

2 Alum 100
3 Alum 300
4 Alum 500
5 FeSO, 100
6 FeSO, 200
7 FeSO, 300
8 FeSO, 400
9 FeSO, 500
10 FeSO, 600
11 FeSO, 1000
12 FeCl; 50

13 FeCl; 100
14 FeCl; 300
15 FeCl; 500
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Abs

=—=Ham Atiksu
(). Zaman
=alum-50mg/1t
= Alum-100mg/l1t
== Alum-300mg/lt

= Alum-500mg/l1t

200.0 300.0 400.0 500.0 600.0 700.0 MNM

Sekil 6.35 1/4 oranda tekstil atiksuyu ile seyreltilen degussa ‘nin alum ile
koagulasyonu sonucundaki UV-Vis spektrum taramasi

0.zaman ‘da alinan numune 200 — 480 nm dalga boyu araliginda UV 1sinlarini
absorblamaktadir. Alum koagiilasyonu ile 151k absorblama araligi1 220-390 nm

araligina daraldig1 gézlemlenmistir.

%8 - Ham Atiksu
0.zaman

12 | —50mg/It

. — 100mg/It
1.2 7 —— 200mg/It

14 ——300mg/It
0.8 - = 500mg/It
0.6 - e 500mMg/It
0.4 - 1000mg/It
0.2 !

0 7MIA/I T T T T T I

200.0 300.0 400.0 500.0 600.0 700.0 lrnm

Sekil 6.36 1/4 oranda tekstil atiksuyu ile seyreltilen degussa ‘nin FeSO4 ile
koagulasyonu sonucundaki UV-Vis spektrum taramasi

0.zaman ‘da alinan numune 200 — 480 nm dalga boyu araliginda UV igmlarim
absorblamaktadir. Alum koagiilasyonu ile dalga boyu 220-390 nm araligina daraldig

gozlemlenmistir.

50 mg/lt alum konsantrasyonunda titanyumun Onemli Olgiide giderildigi
gozlemlenmistir. Diger alum konsantrasyonlar titanyum giderimi ¢ok fazla oldugu
Ongoriilmiustiir. Ayrica koagililasyon sonrasi bakiye alum konsantrasyonu tabloda

verilmistir (Sekil 6.34).
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10000 - - 70
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_ 8000 - L 500
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% 6000 - - 40 ¥
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4000 - 30«
- 20
2000 - 10
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0 50 100 300 500
_ ~ koagulantdozu (mg/lt) _
e Titanyum(Ti) miktari (g/It) Aliminyum(Al) miktar (Lg/1t)

Sekil 6.37 1/4 oranda atiksu ile seyreltilen degussa ‘nin alum ile koagulasyonu
sonucundaki ICP dl¢iimii

FeSO, koagiilasyonunda denenen koagiilant dozlar1 gerekenden c¢ok fazladir.
Grafikte de goriildiigii gibi 50 mg/It alum konsantrasyonunda titanyum miktar1 sifir’a
yakin bir degerdir (Sekil 6.35). 50mg/lt alum konsantrasyonu veya daha az alum
konsantrasyonunda titanyum giderimi saglanmistir. Koagiilasyon sonrasi bakiye

alum konsantrasyonu Sekil 6.35°de gosterilmistir.

40000 1.2

35000 A /R\ .

25000 / \ [/ \ - 0.8
20000 / \ / \ 0.6
15000 / \ / \
10000 / \ A \ o4

/ \ - 02

5000 \ ~
OJ.I.VIQIOI\OIOO

50 100 200 300 500 600 1000
koagulant dozu (mg/It)

—m— Demir (Fe) miktari (ug/It) s=p==Titanyum(Ti) miktari (ug/It)

Fe (ug/lt)
Ti (ug/lt)

Sekil 6.38 1/4 oranda atiksu ile seyreltilen degussa ‘nin FeSO, ile koagulasyonu
sonucundaki ICP 6l¢limii

6.5.4 Deney 4

6.5.4.1 Deney 4-a
Bu calismada 4. Metot 1/4 oranda distile su ile seyreltildi. pH ayarlamasi yapildiktan

sonra (pH=7 — 7,5) 1 saat ¢oOkelmeye birakildi. Cokelme sonunda iist faz
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koagiilasyon islemi i¢in alindi. Daha sonra tablo 6.6’ya gore koagiilasyon islemi

uygulandi.
Tablo 6.6 Distile su ile 1/4 oraninda seyreltilmis 4.metot’un
koagiilsyonu i¢in kullanilan koagiilant dozlar1
Numune numarasi Koagiilant Koagiilant Dozu(mg/1)
0 (0.zaman) Koagiilasyon uygulanmadi Koagiilasyon uygulanmadi
1 Alum 50
2 Alum 100
3 Alum 200
4 Alum 300
5 Alum 400
6 Alum 500
7 FeSO, 200
8 FeSO, 400

50 mg/lt alum konsantrasyonunda titanyum gideriminde yiliksek verim elde
edilmistir. Diger alum dozlar1 gereginden fazladir. Koagiilasyon sonrasi bakiye alum

konsantrasyonu elde edilmistir (Sekil 6.36).

20000 60
80000

70000 N ~ >0
50000 \ ~ 40
w0000 \ ~
= \\ ‘,»”' - 30
Z0000 \ —

30000 \ — 20
20000

/
10000
0 m 4 /!/ : : : < 0

0 50 100 150 200 250 300 350

koagulant dozu (mg/It)
== Aluminyum miktari(g) ==e=Titanyum miktari(pg)

Ti (ug/1t)

Sekil 6.39 1/4 oranda distile su ile seyreltilen 4.Metot ile hazirlanan soliin alum ile
koagulasyonu sonucundaki ICP dl¢limii

6.5.4.2 Deney 4-b

Bu calismada 4. Metot 1/4 oranda tekstil atiksuyu ile seyreltildi. pH ayarlamasi
yapildiktan sonra (pH=7 — 7,5) 1 saat ¢6kelmeye birakildi. Cokelme sonunda iist faz
koagiilasyon islemi i¢in alindi. Daha sonra tablo 6.7‘ye gore koagiilasyon islemi

uygulandi.
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Tablo 6.7 Tekstil atiksuyu ile 1/4 seyreltilmis 4.metot’un koagiilasyonu i¢in
kullanilan koagiilant dozlar1

Numune Koagiilant Koagiilant Dozu(mg/l)
numarasi
0 (0.zaman) Koagiilasyon uygulanmadi | Koagiilasyon uygulanmadi
1 Alum 50
2 Alum 100
3 Alum 300
4 Alum 500
5 FeSO, 50
6 FeSO, 100
7 FeSO, 300
8 FeSO, 500
2500 70
S - 60
2000 \
\ /\ -
& 1500 >
2 \/ \ Wl
2 2
I S0 E

d

/. [ 20
w _10

* 4 0
100 300 500

koagulant dozu (mg/It)
== Aliminyum{Al) milktari (pg/It) =4=Titanyum(Ti) miktari (pg/It)

0
0

1000 /\
500 \
50

Sekil 6.40 1/4 oranda atiksu ile seyreltilen 4.Metot ile hazirlanan soliin alum ile
koagulasyonu sonucundaki ICP dl¢timii

50 mg/It alum dozunda 6nemli Olcilide titanyum giderimi saglanmaktadir. Daha fazla
alum dozu kullanmak titanyum giderimi igin gereksiz olacaktir ayrica suda bakiye
aluminyum miktar1 artacaktir (Sekil 6.37).

6.6 Sollerin Kimyasal Oksijen Ihtiyacimin (KOI) Diyaliz’e Gore Degisimi
Calismada bakilan diger parametrelerden biri de KOI’dir. Tabloya gore (Tablo 6.8)

diyalizde kullanilan su miktarina gore KOI degisimi goriimektedir.

Tablo 6.8 Diyalizde kullanilan su miktarina gore KOI degisimi

Diyalizde kullanilan su miktari (ml) KOI (mg/l)
250 2624
500 2211
1000 2462
2000 2260

64



Tablo 6.8 ‘e gore su miktart arttikga suya gecen KOI miktarinda az da olsa bir
azalma  gOrlilmiistir. Laboratuvar ortaminda daha fazla su miktan
kullanilamadigindan degerler ¢ok belirgin degildir. Daha yiiksek su miktarlarinda bu

deger daha anlamli olacaktir.

6.7 TiO, NP Toksisitesi

6.7.1 Toksisite deneyi - 1

Ticari TiO, (Degussa P25) ve 4. metot ile hazirlanan TiO, NP’in 1 saatlik ve 2
saatlik ¢okelme islemine tabi tutulmus numunelerinde 24 ve 48 saatlik D. magna
toksisiteleri Ol¢lilmiistiir. 1 saatlik ¢okelme sonrasi suda kalan Ticari TiO, (Degussa
P25) %20 D. magna toksisitesi gostermistir. sol-gel yontemi ile hazirlanan TiO;
NP’in ¢ok daha fazla toksik oldugu ve 1 saat ¢oktlirme sonrasi bakiye atik suyun
%100 toksik oldugu bulunmustur (Tablo 6.9).

Tablo 6.9 TiO, NP’lerinin 24 ve 48 saatlik D. magna toksisitesi

Numune D. magna toksisitesi-1 saat ¢oKtiiriillmiis numune
0/ mli 0/ mli
R1 R? % oliim-24 R1 R? % 0liim-48
saat saat
Degussa P25
TiO, 1 1 20 1 1 20
TiO,.Sol gel
(4. Metot) 5 4 90 5 5 100
Kontrol 0 0 0 0 0 0
Numune D. magna toksisitesi-2 saat ¢oktiiriilmiis numune
R1 R2 % o6liim-24 saat R1 R2 % oliim-48 saat
Degussa P25
Tio, 0 0 0 1 1 20
TiO,.Sol gel
(4. Metot) 3 2 50 5 5 100
Kontrol 0 0 0 0 0 0

6.7.2 Toksisite deneyi - 2

Bu ¢alismada 4.metot ve TiO, (Degussa P25) 1/10 oranda tekstil suyu ile seyreltildi.
pH ayarlamasi yapildiktan sonra (pH=7 — 7,5) 1 saat ¢okelmeye birakildi. Cokelme
sonunda st faz koagiilasyon islemi ig¢in alindi. Daha sonra tablo 6.10° a gore

koagiilasyon islemi uygulandi.
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Tablo 6.10 Tekstil atiksuyu ile 1/10 oraninda seyreltilmis 4.metot ve TiO, (Degusaa
P25) koagiilasyonu i¢in kullanilan koagiilant dozlar1

Numune numarasi Koagiilant Koagiilant Dozu(mg/1)
0 (0.zaman) Koagiilasyon uygulanmadi Koagiilasyon uygulanmadi
1 Alum 10

2 Alum 30

3 Alum 50

4 Alum 100

5 FeSO, 10

6 FeSO, 30

7 FeSO, 50

8 FeSO, 100

9 FeCl; 10

10 FeCl; 30

11 FeCl; 50

12 FeCl; 100

Hazirlanan numuneler italya’nin Napoli Kentinde bulunan Napoli Federico II
Universitesi toksikoloji laboratuvarina gétiiriilerek toksisitesi dl¢iilmiistiir. Toksisite

deneylerinde Ceriodaphnia dubia kullanilmistir.

Tablo 6.11 Dort metot’un saf haldeki numunelerindeki Ceriodaphnia dubia 6liim oranlari

Numune Oliim orani (%)
Numune .
No: Numune adi Orani pH
) (%) l.gun 2.gun

. L Metot 50 %100 %100 7.90
25 %100 %100 7.65
25 %100 %100 7.89
2 2. Metot 125 %100 %100 8.12
100 %100 %100 7.98
3 3. Metot 50 %100 %100 8.22
25 %100 %100 8.10
25 %100 %100 8.00

4 4, Metot
12.5 %100 %100 8.32

Ceriodaphnia dubia pH 7,5 — 8,5 arasinda yasamini siirdiirmektedir. pH degerleri

normal degerdedir. Tiim numune oranlarinda Ceriodaphnia dubia’larin tamami ilk

giin 6lmiistiir. Sonuglara gore hazirlanan 4 metot da toksik ¢ikmustir.
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Tablo 6.12 Tekstil atiksuyu ile 1/10 oraninda seyreltilmis 4.metot koagulasyonu sonucu

alinan numunelerdeki Ceriodaphnia dubia 6lim oranlari

Numune Oliim orani (%
NumL.me Numune adi Oram . ( ),, pH
No: (%) 1.giin 2.giin
100 %100 %100 8.00
1 4. yontem+Atiksu (1/10) 50 %10 %70 7.89
(0.zaman) 25 0 %10 7.94
125 0 %20 8.00
100 %80 %100 7.9
2 10 mg/l Alumile 50 0 0 7.86
koagulasyon 25 0 0 7.9
125 0 0 8.10
100 %100 %100 8.04
3 30 mg/l Alumiile 50 %10 %40 7.87
koagulasyon 25 %10 %20 7.80
125 0 %10 8.30
100 %100 %100 7.6
4 50 mg/l Alum ile 50 %60 %100 7.8
koagulasyon 25 0 0 7.8
%12.5 0 0 7.80
%100 100 100 7.87
5 100 mg/l Alum ile %50 0 0 8.03
koagulasyon %25 0 0 8.23
%12.5 0 0 8.31
%100 0 0 8.04
6 10 mg/l FeCly ile %50 20 70 8.35
koagulasyon %25 20 80 8.08
%12.5 0 30 7.85
%100 0 0 7.70
7 30 mg/l FeClz ile %50 10 80 8.00
koagulasyon %25 0 30 8.20
%12.5 0 0 7.8
%100 100 100 8.00
8 50 mg/l FeCls ile %50 10 40 7.97
koagulasyon %25 0 20 8.24
%12.5 0 0 8.32
9 10?(”‘9/ | FeCls ile %100 100 100 7.94
oagulasyon
%100 90 100 8.20
10 10 mg/l FeSOy ile %50 40 70 7.97
koagulasyon %25 10 30 8.15
%12.5 0 70 8.00
u 30 mg/l FeSO, ile %100 100 100 o5
koagulasyon %50 20 100 '
%100 100 100 8.24
. %50 10 50 8.05
12 50 l?;gé 'j:fy?)‘r‘] fle %25 0 10 7.85
%12.5 0 0 7.92
%100 100 100 7.92
13 100 mg/l FeSOy ile %50 10 90 8.22
koagulasyon %25 0 20 7.96
%12.5 10 20 8.22
Tekstil atiksuyu ile seyreltilmis 4.metot ile hazirlanan soliin alum ile
koagiilasyonunda seyreltme olmadan toksik bulunmustur. 10 mg/l alum

koagiilasyonunda %50 seyreltmede 6liim gézlenmemistir.
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Tablo 6.13 Tekstil atiksuyu ile 1/10 oraninda seyreltilmis TiO,’in (Degussa P25)

koagiilasyonu sonucu alinan numunelerdeki Ceriodaphnia dubia 6liim

oranlar1
Numune _ Numune Oliim orami (%)
No- Numune adi Orani Lei R pH
(%) .giin 2.giin
%100 100 100 7.84
14 Degussa+ Atiksu (1/10) %50 50 100 7.90
(0.zaman) %25 0 60 7.84
%12.5 10 20 7.80
. %100 80 100 7.7
15 1°k’:§é LQL‘;@H"E %50 30 50 7.64
%25 0 10 7.68
%100 100 100 8.1
16 30 mg/l Alumile %50 0 0 8.1
koagulasyon %25 0 0 7.8
17 >0 mg/t AlumTle %100 100 100 8.00
oagulasyon

%100 80 100 8
18 100 mg/l Alum ile %50 10 50 7.90
koagulasyon %25 0 0 7.80
%100 100 100 8.17
19 10 mg/l FeCls ile %50 10 10 8.01
koagulasyon %25 0 0 7.97
100 100 100 8.24
20 30 mg/l FeClyile 50 0 0 7.80
koagulasyon 25 0 0 8.16
12.5 20 20 7.98
100 100 100 8.26
21 50 mg/l FeClyile 50 0 10 8.32
koagulasyon 25 0 0 8.10
12.5 0 0 8.35
. 100 100 100 7.60
22 lo?«r)ggﬂ Izse)(/:c:; fle 50 0 10 738

25 50 60 8
23 10 mg/l FeSQy, ile 100 100 100 8.35
koagulasyon 50 0 0 8.12
100 100 100 8.20
24 30 mg/l FeSO, ile 50 0 0 8.35
koagulasyon 25 0 0 8.22
125 0 0 8.35
100 100 100 8.29
25 50 mg/l FeSO, ile gg 8 100 2(2)2
koagulasyon 8I 02

125 0 0 '
26 100 mg/l FeSO, ile 100 100 100 8.00
koagulasyon 50 0 0 7.90

Tekstil atiksuyu ile seyreltilmis degussa P25 ile hazirlanan soliin 100 mg/l FeCl3 ile
koagiilasyonunda %25 numune oraninda toksik oldugu goriilmektedir. Ceriodaphnia
dubia’larin 6lim nedeninin fazla FeCls oranindan oldugu tahmin edilmektedir. Diger
FeCl; koagiilasyon seyreltmelerinde toksik olmadigi goriilmiistir. FeSO, ile

koagiilasyonunda da %50 numune oranindan sonra toksik olmadigi gorilmiistiir.

Alum koagiilasyonunda da %50 den sonra neredeyse toksik olmadig1 goriilmiistiir.
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7. SONUCLAR

Bu ¢alismada ticari Degussa P25 ve 4 farkli sol-gel metotu ile hazirlanmig TiO, nano
partikiillerinin fiziksel, yapisal, optik, fotokatalitik 6zellikleri ve nano partikiillerin

cevresel etkileri incelenmis ve asagidaki sonuglar elde edilmistir.

1) 4 sol-gel metotu ile hazirlanan sollerde, 13 nm ile en kii¢iik TiO, NP ¢ap1 1. metot
ile elde edilmistir. En yiiksek TiO, NP ¢ap1 3. metot ile 50 nm olarak elde edilmistir.
2. ve 4. metot ile hazirlanan sollerde TiO, NP ortalama ¢ap1 yaklasik olarak 20-30
nm civarinda ile elde edilmistir. Kullanilan tiim sol-gel metotlarinin ayni optik
ozellikler gosterdigi ve 250-350 nm dalga boyunda 1s1k absorpladigi goriilmiistiir.
Kuru fazda ortalama partikiil capt 55 nm civarinda verilmis olan Degussa P25 TiO,
suda ortalama capimin degistigi ve pH degerine bagl olarak 400-1200 nm civarina

yiikseldigi belirlenmistir.

2) Film hazirlama metotlarina ve kurutma sicakligina gore fotoakim (fotoaktivite)
Olclilmiis ve tim kurutma sicakliklarinda 2. ve 4. metotlar ile en yiliksek fotoakim
degerleri elde edilmistir. En yiiksek fotoakim degeri 400 °C de elde edilmis olup
filmlerin tekstil yiizeyine kaplanacak sicakliklarda (25-100 °C) da fotokatalitik

ozellik gosterdigi goriilmiistiir.

3) Sol hazirlama metotlarina gore zeta potansiyeli ¢cok fazla degisim gdostermemis
fakat zeta potansiyelinin noétiir oldugu pH degeri en yiiksek 4. metot ile 7 olarak
bulunmustur. Bu sonuglar en yiiksek fotoakimin goriildiigii 4. metot ile hazirlanan

nano filmlerde ayn1 zamanda en fazla adsorpsiyonun olacagini gostermektedir.

4) TiO; nano partikiillerinin su ortamindaki toksisitelerinin oOlgiilmesi igin
Ceriodaphnia dubia ve Daphnia magna toksisite deneyleri yapilmigtir. Alinan
sonuglara gore TiO; (Degussa P25)’e gore sol-gel metotu ile hazirlanan sollerin
toksik oldugu goriilmistiir. En toksik etki TiCl, kullanilan yontemde (1.metot)
belirlenmis olup bu toksik etkinin aktif klordan kaynaklandigi sonucuna varilmaistir.
Diger sol-gel metotlar1 ile hazirlanan sollerde de toksisitenin TiO; sol hazirlama
sirasinda eklenen kimyasallardan kaynaklandigi tahmin edilmektedir. Bu husus

ayrica arastirilmasi gereken bir konudur.
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5) TiO, NP’in sudan ayrilmast i¢in Oncelikle sollerde dogal pH ayarlayarak
coktiirme islemi kullanilmigtir. Tiim sollerde pH 6-8 arasinda kismen yavas bir
¢Oktiirme oldugu fakat ¢oktiirme sonrasi duru fazda maksimum 70 mikrogram/l gibi
cok kiiciik TiO, degerleri Slgiilmiistiir. pH degerlerinin artmasi veya azalmas ile
bakiye TiO, miktar1 mg seviyelerinde artis gostermistir. Sonug olarak sollerde pH

ayarlamasi ile sudaki TiO, NP’in yiiksek verimde giderilebilecegi tespit edilmistir.

6) Sollerin tekstil atik suyuna karigsmasi ile benzer sekilde ¢oktiirme goriilmiis fakat
atiksudaki bakiye TiO, miktarinin 2-5 kat daha fazla oldugu goriilmiistiir. Distile
suda ve tekstil atik suyunda pH 7 civarinda Degussa P25 ve sol-gel bazli TiO,
eklenmis numuneler 1 saat ¢oktiirmeye birakilmis ve iist faz alinarak Alum, FeSO,4
ve FeCl; koagiilasyon metotlart ile kimyasal aritilabilirligi arastirilmistir. TiO;
NP’lerinin bu koagiilasyonlar ile %98’in iizerinde bir verimle etkili bir sekilde
giderilebilecegi belirlenmistir.  Ayrica koagulasyon sonrasi Olgiilen partikiil
dagilimlarinda NP’lerin tamaminin giderildigi veya agragasyon ile yiiksek
partikiillere donuistiigii gortilmistiir. Koagiilasyon sonrast boyut dagilimlari 300 nm

‘den 800-900 nm gibi yiiksek degerlere ¢iktig1 gbzlenmistir.
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