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OZET

NANOPARTIKUL ESASLI SOL - JEL KAPLAMALARLA KETEN
KUMASIN MULTIFONKSIYONEL PERFORMANSININ GELISTIRILMESI
YUKSEK LiSANS TEZi
OZGE DENIZ KARAMAN ATMACA
PAMUKKALE UNIVERSITESI FEN BILIMLERI ENSTITUSU

TEKSTIL MUHENDISLIGIi ANABILiM DALI

(TEZ DANISMANI: DR. OGR. UYESi BUKET ARIK)

DENIZLi, TEMMUZ - 2019

Kimyasal 6zellikleri pamuga benzer olan keten liflerinin iyt mukavemet
ozellikleri, ytliksek 1s1] iletkenlik ve diizgiin yiizey 6zellikleri bulunmaktadir. Ancak
diisiik burusmazlik acgisi, zayif boyut stabilitesi, sert tutum ve diisiik elastikiyet gibi
sakincalar1 bu liflerden elde edilen tekstil yiizeylerinin kullanimini kisitlamaktadir.
Bu nedenle tez galismasinda kumaslarin performans 6zelliklerinin gelistirilmesinde
kullanim1 giderek artan sol-jel yonteminin keten kumaslarda da denenmesi, farkli
¢inko tuzlar1 ve mm nano tozlar1 ile kaplamalarin fonksiyonel 06zelliklerinin
arttirllmasi ve etkilerinin degerlendirilmesi amaglanmistir. Calismada, ti¢ farkli ¢inko
tuzu (¢inko asetat, ¢inko nitrat ve ¢inko siilfat) ve iki farkli ¢inko oksit nano tozu ile
sol-jel yontemine gore iki farkli konsantrasyonda hazirlanan kaplamalar keten
kumaglara emdirme-kurutma-fiksaj yontemleriyle uygulanmistir. Kaplama sonrasi
kumaglarin % agirlik degisimleri, ultraviyole koruma faktorleri, antibakteriyel
ozellikleri, burugmazlik agilari, kopma mukavemeti ve kopma uzamasi1 degerleri,
uygun sekilde belirlenmistir. Ayrica kaplamalarin lif yiizeyinde olusturdugu film
tabakas1 ve kaplamalarin element igerikleri sirasiyla Taramali Elektron Mikroskobu
(SEM) ve Enerji Dispersiv X-Isini analizi (EDX) aracilifiyla incelenmistir. Calisma
sonucunda keten kumaslarda burusmazlik, antibakteriyel etkinlik ve ultraviyole
koruyuculuk tek adimda elde edilebilmis ve fiziksel 6zelliklerde 6nemli sayilabilecek
bir degisim goézlenmemistir. Fonksiyonel etkinlik bakimindan ¢inko oksit nano
tozlari, ¢inko tuzlarindan daha elverisli bulunmustur.

ANAHTAR KELIMELER: Sol — Jel, Kaplama, Cinko Oksit, Nano Toz, Cinko
Nitrat, Cinko Siilfat, Cinko Asetat, Multifonksiyon, Keten.



ABSTRACT

MULTIFUNCTIONAL PERFORMANCE IMPROVEMENT OF LIiNEN
FABRIC BY NANOPARTICLE BASED SOL-GEL COATINGS

MSC THESIS
OZGE DENIZ KARAMAN ATMACA
PAMUKKALE UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

TEXTILE ENGINEERING
(SUPERVISOR: ASSIST. PROF. DR. BUKET ARIK)
DENIZLIi, JULY 2019

Linen fabrics whose chemical properties are similar to cotton fabrics have good
strength, high thermal conductivity and smooth surface properties. On the other
hand, the disadvantages like low wrinkle recovery angle, poor dimensional stability,
stiff handle and low eleasticity limit the usage of textile surfaces derived from linen
fibers. Thereby, in this thesis study, it was aimed for sol-gel process, that has gained
importance in the enhancement of performance properties of cotton, to be studied
linen fabrics as well, to enhance functional properties of the coatings with the help of
different zinc salts and zinc oxide nano powders and to compare the effects. In the
study, sol-gel coatings prepared by doping three different zinc salts (zinc acetate,
zinc nitrate and zinc sulphate) and two different zinc oxide nano powders were
applied to linen fabrics by pad-dry-cure method. Then, add on % values, ultraviolet
protection factors, antibacterial properties, wrinkle recovery angles, tensile strength
and elongation at break values, bending length and bending rigidity values and
whiteness-yellowness values were determined according to the standart test methods.
Moreover, the coating film layer on the fiber surfaces and elemental content of the
coatings were evaluated by scanning electron microscopy (SEM) and energy
dispersive X-ray analysis respectively. As a result of the study, antiwrinkle effect,
antibacterial activity and ultraviolet protection effect could be obtained in one step
and in terms of physical properties any considerable changes were not observed.
From the point of functional efficiency, zinc oxide nano powders were found to be
more favorable than zinc salts.

KEYWORDS:F Sol - Gel, Coating, Zinc Oxide, Nano Powder, Zinc Nitrate, Zinc
Sulphate, Zinc Acetate, Multifunction, Linen.
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1. GIRIS

Sol-jel, cam, jel ve seramik tozlar1 elde etmede kullanilan bir kimyasal
sentezleme yontemidir. Bu yontem bir ¢ozeltide (sol) bulunan metal alkoksitlerin
hidrolizi ve zamanla polimerleserek jel olusturmasi seklinde o6zetlenebilmektedir.
Sol-jel yontemi, s1vi baslaticilarin hidrolizine ve kolloidal sol maddenin olugsmasina
dayanmaktadir. Baslatic1 olarak silisyum veya titanyum, zirkonyum veya vanadyum
esasli metal alkoksitler veya metal tuzlar1 kullanilabilir. ilk adimda srvi halde
herhangi bir madde homojen bir sekilde ¢o6zelti veya siispansiyon olarak
hazirlanmakta ve jellestirme yapildiktan sonra bu madde katilagan matris igerisine
fiziksel olarak baglanmaktadir (Ismail 2016, Gashti ve dig. 2016, Malucelli 2016,
Camlibel Onar ve Arik 2017). Bu yontem, esasinda sistem sivi fazdan (sol) kat1 faza
(el) gecis yaptigi icin bu sekilde isimlendirilmektedir. Bu yontemle oldukca saf ve
kiresel bicimli tozlar, ince film kaplamalar, seramik fiberler, mikro gdzenekli
inorganik zarlar, monolitik seramik ve camlar ya da asir1 gozenekli aerojel

malzemeler Uretilebilmektedir (Hasancebi 2006, Gashti ve dig. 2016).

Sol-jel yontemi, gunimuizde tekstil yuzeylerinin fonksiyonel 6zelliklerinin
gelistirilmesinde alternatif bir yontem olarak 6nerilmekte ve bu alanda yapilan yayin
ve projelerin sayist her gecen giin artmaktadir. Son yillarda, sol-jel yénteminin
kumasglara fonksiyonel 6zellikler (gii¢ tutusurluk, antibakteriyellik, UV koruyuculuk,
burugmazlik vs.) kazandirmak amaciyla kullanilmaya baslandig1 da goriilmektedir.
Hatta birden fazla 6zelligin ayni1 anda saglanabildigi multifonksiyonel uygulamalar
da bulunmaktadir. Bilinen klasik yontemlerle ¢ok adimli uygulanan ve ¢ok fazla
kimyasal gerektiren bu islemlerin, sol-jel yontemiyle tek adimda yapilabilmesi ve
zararli kimyasallarin daha az gereksinimi nedeniyle sol-jel yontemi, tekstil bitim
islemleri agisindan oldukg¢a dnemli olup gelecek caligmalar agisindan da umut verici
olmaktadir. Ayrica tekstil sanayii i¢in de karlilik ve kalitenin iyilestirilmesi

anlamlarina gelmektedir (Camlibel Onar ve Arik 2017).

Keten (Linum usitatissimum L), bir gdvde lifi olup, tekstil ve kompozit

sanayinde hammadde olarak kullanilmaktadir. Keten lifi, bir yi1llik 6émrii olan keten
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bitkisinin saplarindan elde edilmektedir. Keten bitkileri uzun sapli, dallar1 az ve
lifleri ¢ok olan tiirdendir. Lifler gévdenin kabuk boliimiinde birbirine yapisik olarak
bulunmaktadir. Olgunlasma evresinden sonra makineler araciligi ile kokiiyle birlikte

topraktan ¢ikartilarak ve tohumlarindan ayristirilmaktadir (Anonim 2007).

Keten lifleri, yliksek mukavemet, yiiksek 1sil iletkenlik ve diizgiin yiizey
Ozelliklerine sahiptir. Ancak diisilk burusmazlik agisi, zayif boyut stabilitesi, sert
tutum ve diistik elastikiyet gibi olumsuz yanlari da bulunmaktadir (Hann 2005, Kim
ve Csiszar 2005, Ibrahim ve dig. 2008, Tavcer ve dig. 2011, Dalbas1 2016). Bu
nedenle bu olumsuz Ozelliklerin en aza indirilmesi ve keten kumaglara
multifonksiyonel performans kazandirilmasi bu kumaslarin piyasada daha fazla
tercih edilir olmasi1 agisindan Onemlidir. Zaten Onceki caligmalara bakildiginda
multifonksiyonel ozelliklerin gelistirildigi sol-jel kaplama uygulamalarmin genel
olarak pamuklu kumagslar {izerinde yogunlastigi, keten kumas iizerinde pek fazla
calisma yapilmadig1 goriilmektedir. Literatiirde, sol-jel yonteminin gdvde liflerinin
ve govde liflerinden elde edilen kumaslarin 1s1l stabilite, giic tutusurluk, asinma
dayanimi, UV koruma, burusmazlik ve antibakteriyellik gibi bazi o6zelliklerin
gelistirilmesinde uygulandigina iliskin simirli sayida birka¢ calisma bulunmaktadir
(Vihodceva ve Kukle 2011, Rachini ve dig. 2012, Alongi ve Malucelli 2013, Arik ve
dig. 2018).

Bu tez ¢alismasinda, ii¢ farkli ¢cinko tuzu (cinko asetat, ¢inko nitrat ve ¢ginko
siilfat) ve iki farkli ¢inko oksit nano tozu ile sol-jel yontemine gore iki farkh
konsantrasyonda hazirlanan kaplamalar keten kumaslara emdirme-kurutma-fiksaj
yontemleriyle uygulanmistir. Kaplama sonrasi kumaslarin agirlik degisimleri,
ultraviyole koruma faktorleri, antibakteriyel 6zellikleri, burusmazlik acgilari, kopma
degerleri ve beyazlik-sarilik degerleri standartlara uygun sekilde belirlenmistir.
Ayrica kaplamalarin lif yiizeyinde olusturdugu film tabakasi ve kaplamalarin element
igerikleri sirasiyla Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dispersiv X-Isin1

analizi (EDX) aracilifiyla incelenmistir.



2. SOL - JEL YONTEMIi

Ik olarak 1846 yilinda tesadiifen Ebelman tarafindan kesfedilen sol-jel
yontemi, 1936 yilinda Geftken’in SiO2 ile film hazirlanabilecegini ortaya
koymasiyla ilerleme kaydetmis ve 1953 yilindan sonra ise giderek yayginlasmistir

(Ghosh 2006, Arik 2013).

Sol-jel tabiri, Ingilizce’de solution-gelation (¢oziinme-jellesme) ifadelerinin
kisaltilarak bir araya getirilmesiyle olusturulmustur (Gonullu 2009, Ghosh 2006,
Arik 2013).

Sol-jel yontemi seramik ve cam malzemeler yapmak i¢in oldukga kullanish
bir yontem olup, genel olarak sol-jel siirecinde sistem sivi fazdan (sol) kat1 faza (jel)
gecis  yapilmaktadir. Bu yontemle birgcok seramik ve cam malzeme
uretilebilmektedir. Bunlar; oldukca saf ve kuresel bicimli tozlar, ince film
kaplamalar, seramik lifler, mikro g6zenekli inorganik zarlar, monolitik seramik ve

camlar ya da asir1 gozenekli aerojel malzemelerdir (Hasangebi 2006).

2.1 Sol — Jel Yonteminde Kullanilan Bilesenler

Sol-jel yonteminde; baslangic malzemesi (metal alkoksitler veya metal
tuzlari), ¢oziicii (alkoller) ve katalizorler kullanilarak sol hazirlanmaktadir (Gondlli
2009).

2.1.1 Metal Alkoksitler

Metal alkoksitler metalorganik bilesikler olup, metal-oksijen-karbon bagina
sahiptirler. Metal alkoksitler, genel olarak M(OR)x formillyle gosterilmekte ve
burada O oksijeni, M kaplanacak metal malzemeyi, R herhangi bir alkil grubunu

(CHs-metil, CoHs-etil gibi), x metal degerine gore degisen valans durumunu temsil



etmektedir (Ozler 2007). Sol-jel yonteminde, metal alkoksit olarak titan tetra
isopropoksit, tetraetilortosilikat kullanilabilmektedir. Cok yaygin olmamakla beraber

baslatici olarak su cami da kullanilabilmektedir (Carter ve Norton 2007).

2.1.2 Alkoller

Coziicli olarak metal tuzlart i¢in su, metal alkoksitler i¢in alkoller tercih
edilmektedir. Sol- jel yonteminde ¢Oziicli olarak kullanilan alkoller, metanol
(CH30H), etanol (C2HsOH), propanol (C3H7OH) ve butanol (C4sHsOH) diir.

Su, sol-jel isleminde 6nemli bir etkiye sahip oldugundan alkollerden farkli bir
sekilde disiiniilmektedir. Su, diger parametrelere (sicaklik, katalizor vb.) kiyasla
molekiiler yapiy1 olusturan ve kimyasal tepkimelere dogrudan dahil olan bir bilesen
oldugundan sol-jel isleminde su miktari, su/ alkoksit orani ile ifade edilip bu sekilde

degerlendirilmektedir (Toygun ve dig. 2013).

2.1.3 Katalizorler

Katalizorler, hicbir reaksiyona katilmayan ancak reaksiyon hizini arttiran asit
ve baz gibi kimyasallardir. Sol-jel yonteminde asit katalizorler olarak asetik asit,
nitrik asit, hidroklorik asit ve hidroflorik asit; baz katalizor olarak amonyum
hidroksit kullanilabilmektedir. Asit katalizorleri hafif baglarla bagli polimerler
uretirken, baz katalizorlerinin sol-jel prosesleri asamasinda yiiksek yogunlukta,
kuvvetli baglarla bagli olan polimerler tirettigi kabul edilmektedir. Asit katalizorll
mekanizmada lineer veya rastgele dallanmis polimer yapilar olusmaktadir. Esit
katalizor konsantrasyonunda, baz katalizli reaksiyonlar asit katalizli reaksiyonlara
gore daha yavas gerceklesmektedir. Ayrica olusan iiriinler grup seklindedir. Bunun
nedeni, bazik katalizér kullanildiginda kondenzasyon reaksiyonunun daha hizli
olmast ve tiim sol-jel prosesinin hizinin, kismen yavas olan hidroliz adimiyla
belirlenmesidir. Diger yandan, asidik kosullar altinda, alkoksit 6n baslaticisinin
hidrolizi kondenzasyon prosesinden daha hizli meydana gelmektedir. Tim bu

Ozellikler, istenen niteliklerdeki son iiriiniin konfigiirasyonuna ulasmak i¢in arastirma



parametrelerinin kontroliinde arastirmacilarin isini kolaylastirmaktadir (Toygun ve

dig. 2013).

2.1.4 Nanopartikuller

2.1.4.1 Cinko Oksit (ZnO)

Cinko oksit, ozellikle katkili ¢inko oksit, farkli alanlarda yaygin olarak
kullanilmaktadir. CUnkl benzersiz fotokatalitik, elektrik, elektronik, optik,
dermatolojik ve antibakteriyel 6zelliklere sahiptir. ZnO ile modifiye edilmis hibrit
polimerlerin kullanimi, yiiksek UV koruyucu o6zellikteki tekstiller agisindan oOne
cikan bir yaklagimdir. Bu polimerler, ayn1 zamanda, par¢alanmaya kars1 yliksek
dayanim ve toksik olmama gibi 6nemli 6zellikler gostermektedir. Sol-jel yontemi de
coklu ozelliklerin tek adimda kolaylikla tekstil endustrisinde uygulanabilmesine
olanak saglamaktadir (Farouk ve dig. 2010, Alebeid ve Zhaoa 2017).

Cinko oksit (ZnO), 3.3 eV band araligina sahip bir oksit yar1 iletken olarak
bilinmektedir. Cinko oksit nanopartikulleri (ZnO-NPs) elektrik iletkenlikleri, UV-
bloke edici, fotooksitleyici, fotokatalitik, antibakteriyel ve kendi kendini temizleme
gibi 6zellikleriyle nanopartikiiller arasinda dikkat cekmektedir. Buna ek olarak, ZnO-
NP'ler insan i¢in giivenli bir malzemedir ve kisisel bakim drlinlerinde yaygin olarak
kullanilmaktadir. ZnO-NP sentezlemek i¢in ¢esitli yontemlerin gelistirildigi
bilinmektedir. Bu yodntemler icerisinden hidrotermal yontem, ideal bir morfoloji
kontrolii, uygun partikiil boyut dagilimi, iyi kristallesme, faz saflig1 ve nispeten az
aglomerat olusturmasi gibi 6zellikleriyle 6ne gikmaktadir. Ozellikle, ZnO NP’lerin
pamuklu kumaslara uygulanmasi son yillarda aragtirmacilarin dikkatini ¢ekmektedir
ve bu islemle kaplanmis kumasa hem UV koruma hem de antibakteriyellik 6zellikleri
kazandirilabilmektedir (Kathirvelu ve dig. 2009, Ugur ve dig. 2010, EI-Naggar ve
dig. 2017, Alebeid ve Zhaoa 2017).

ZnO partikdllerinin antibakteriyel etkisi, hidrojen peroksit (H20z), hidroksil
radikalleri (-OH), peroksit (O22) ve siiperoksit (O) bilesikleri gibi reaktif oksijen



bilesiklerinin olusumundan kaynaklanmaktadir. Reaktif oksijen bilesiklerinin hiicre
duvarina zarar verme ve hiicre zar1 gegirgenligini arttirma gibi baz1 mekanizmalari
bulunmakta ve bu sayede mitokondriyi zayiflatmakta, hiicre i¢i yapilarin (lipit, DNA
ve proteinler) yasamsal fonksiyonlarini bozmaktadir. Neticede hiicre gelisimini
engelleyerek hiicrelerin 6liimiine sebep oldugu i¢in tekstil yilizeylerinin antibakteriyel
etkinlik gostermesini saglamaktadir (Ibahim ve dig. 2013, Sirelkhatim ve dig. 2015,
Ramadan ve dig. 2016, Mirzaei ve Darroudi 2017). Bazi durumlarda, ZnO
partikiillerinin tekstil yiizeyini asindirici etkisinin de antibakteriyel aktiviteyi

destekledigi literatiirde belirtilmektedir.

Sonug olarak, ZnO partikillerinin antibakteriyel etki mekanizmasi, reaktif
oksijen bilesiklerinin olusmasi, antibakteriyel iyonlarin yiizeyde toplanmasi ve bu
bilesiklerin hiicre duvart ile etkilesimi sonucu hiicresel biitiinliigiin bozularak
hiicresel gelisiminin engellenmesi seklinde 6zetlenebilmektedir (Sirelkhatim ve dig.

2015, Mirzaei ve Darroudi 2017).

ZnO partikiillerinin antibakteriyel etkisinin yani sira yiiksek katalitik ve
fotokimyasal aktivite 6zellikleri de bulunmaktadir. ZnO partikiilleri, UVA (315-400
nm) ve UVB (280-315 nm) bolgelerinde yiksek optik absorbsiyona sahiptir. Bu
absorbsiyon 6zelligi sayesinde UV koruyucu etki de gostermektedir (Kathirvelu ve
dig. 2009, Ibahim ve dig. 2013, Darroudi ve dig. 2014, Sirelkhatim ve dig. 2015).
ZnO partikullerinin fotokimyasal aktivitesi, UV 1sikla temasi kesildiginde bile uzun
siire devam edebilmektedir. Bu durum da yiizeyde toplanmis olan negatif yiikli
oksijen bilesikleri (02 ve 02?) ile iliskilendirilmektedir. Yani reaktif oksijen
bilesiklerinin salimi, hem UV hem de goriiniir 1s1kta meydana gelmekte hatta
karanlikta bile etki devam etmektedir (Sirelkhatim ve dig. 2015).

2.1.4.2 Silandioksit (SiO2)

Silandioksit, dogada yaygin olarak kum veya kuartz halinde bulunmaktadir.
Camin ve ¢imento gibi malzemelerin temel bilesenini olusturmaktadir. Silandioksit;
cam, jel, porselen, aerojel gibi degisik formlarda uretilebilmektedir. Silandioksit

diisiik genlesme katsayisina sahiptir ve yiiksek erime sicakligi nedeniyle 1s1ya karsi



dayanikli bir malzemedir. Saf kristal halindeki kuartzlarin kompozisyonundan olusan
kristallesmis silandioksit, bu 6zelliginden dolay1 firin yapiminda kullanilmaktadir.
Silandioksit jel (kat1 bilesik) giyimde ve deri iriinleri gibi bazi esyalarin nem
almasimi 6nlemek iizere kurutucu madde olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Silandioksit
sulu cozeltisi olan silisik asit seklinde ise dis plaklarim1 asindirma amaciyla dis
macunu  olarak  kullanilmaktadir. ~ Silandioksit nanotoz ve  silandioksit
nanoparcaciklar1 nano dlgekteki diger pargaciklarin da sahip oldugu gibi yiizey alani
bliylik olan pargaciklardir. Nanoyapili silandioksit nanopargaciklart 5-100 nm
boyutunda ve gram basma 25-50 m? yiizey alanina sahiptir. Nanosilandioksit
parcaciklar1 son derece yiiksek saflikta kaplanmis halde ve dagilmis formda
bulunabilmektedir ve nanosivi halinde de elde edilebilmektedir. Nanosivilar genel
olarak ya yuzey aktif maddesi (surfactant) ya da yuzey yiki teknolojisinde

kullanilan ¢ozelti i¢indeki asili kalmis nanopargaciklardan olugsmaktadir.

Silandioksitin genel 6zelliklerini su sekilde siralamak miimkiindiir (Ozugur 2012):
e Molekdler formali: SiOg,
e Molar ktlesi: 60.1,
e Yogunlugu: 2.2 kg/m
e Erime sicakligi: 1650 (£75) °C,
e Kaynama sicakligi: 2230 °C.

2.1.4.3 Titandioksit (TiO2)

Titanyum, dogada en ¢ok bulunan dokuzuncu elementtir ve genis bir yayilim
profiline sahiptir. Diinya kabugundaki ortalama konsantrasyonu 4400 mg/kg’dir.
Dogada serbest olarak bulunmamaktadir. Clnki oksijene ve diger elementlere karsi
afinitesi yuksektir. En sik karsilasilan oksidasyon durumu +4’tiir. Ancak, +3 ve +2
degerlikli oksidasyon durumlar1 da karsimiza g¢ikabilmektedir. Metalik titanyum,
TiO> ve titanyum tetra klorir (TiCls) endiistride genis ¢apli kullanilmaktadir. TiO,
metalik titanyumun oksitlenmis formudur. Beyaz toz seklinde olan TiO2 yanici
Ozellige sahip degildir ve kokusuzdur. Oda sicaklifindaki molekiiler agirligi; 79,9
g/mol, kaynama noktasi; 2972 °C, erime noktasi; 1843 °C ve bagil yogunlugu; 4,26
g/cm3 seklindedir (Zorlu 2016).



2.2  Sol - Jel Yonteminin Asamalari

2.2.1 Sol - Jel Olusumu

Solun hazirlanmasinda hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlar1 olusmaktadir.
Metal alkoksitlerin hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlar1 jel Uretiminde kimyasal
temeli olusturmaktadir. Hidroliz ve kondenzasyon hizlarindaki farklar jellesme
asamasinda farkli polimer yapilarina neden olmaktadir. Hidroliz ve kondenzasyon
reaksiyonlariin hizlarimi etkileyen en 6nemli faktorler pH, su orani, sicaklik,

katalizor cinsi ve konsantrasyonudur (Ozler 2007).

2.2.2 Hidroliz ve Kondenzasyon Reaksiyonlar:

Sol-jel prosesinde ilk olarak, ¢ok saf olan baslangic maddelerinin homojen
coOzeltileri hazirlanmaktadir. Sonrasinda alkoksite su eklenmesi ve karistirilmasiyla
hidroliz islemi gerceklestirilmektedir. Eger c¢ozelti pH 7°den farkli ise hidroliz
reaksiyonu dnemli dl¢iide hizlandirilmis olarak ilerlemektedir. Bu yiizden ortama asit
ya da baz eklenmesi bu prosesi hizlandirmaktadir. Reaksiyon, asidik ya da bazik
kosullar altinda alkoksit 6n baslaticilarinin hidrolizi ve gézenekli bir jel olusturmak
icin  hidroksillenmis monomerlerin  poli-kondenzasyonu ile ilerlemektedir.
Hidrolizden sonra soliin asiditesi yaklasik pH 7°ye dogru ¢ekilmekte ve bu durum
jellesmeyi tesvik etmektedir. Bu asamada mekanik olarak kararli olmayan 1slak jel

olusmaktadir.

Asit ya da baz katalizér bulunmadiginda, metal alkoksitler ilk olarak su
molekdllerinin  nikleofilik eklenmesiyle gerceklesen hidroliz  reaksiyonunu
vermektedirler. Sonrasinda bunu, alkoksi grubuna sudan proton transferi seklinde
gergeklesen alkoliin ayrildig1 reaksiyon izlemektedir (Toygun ve dig. 2013). Sekil

2.1°de gerceklesen hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlar1 verilmektedir.
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Bu reaksiyonu ise, bundan baska bir alkoksit ile sonucta ¢ikan MOH tirlerinin
reaksiyonu (alkoksilasyon):
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Ya da MOH tiirler: arasindaki reaksiyon (oksolasyon):
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Ya da ¢oziinen metal tirlerinin sonugta olusan MOH tiirleriyle reaksiyonu (olasyon)
izler.
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Sekil 2.1: Hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlari (Toygun ve dig. 2013)

2.2.3 Jellesme

Jellesme, bir cozeltinin akigkanliginin aniden kaybolup elastik bir kati
gorinumdane gegtigi donma prosesini andiran bir olay olarak tanimlanmaktadir.
Jellesme reaksiyonlarinin hizina ve sekline bagl olarak olusan jellerin ve dolayisiyla
da son iiriiniin mikro yapist kontrol edilebilmektedir. Hidroliz ve kondenzasyon
reaksiyonlart sonucunda kiimeler biiyiiyerek baglanip jel meydana getirmektedirler.
Kati faz baglarinin baglanisinin  kalict (irreversible) ya da geri doniisimli
(reversible) olup olmamasina gore jeller “glicli ya da zayif” olarak
adlandirilmaktadir. Jellesme basit olarak, kiimeler carpisincaya kadar partikiillerin
topaklagmasi ya da polimerlerin kondenzasyonuyla kiimelerin biiylimesi, sonrasinda
ise tek bir biiyiik kiimeyi meydana getirmek i¢in kiimeler arasinda baglarin olusumu
olarak agiklanmaktadir. Bunlarin sonucunda olusan yapiya ise “jel” adi
verilmektedir. Jel noktasi, polimerizasyonun baslangi¢c asamasinda tiim kat1 kiitlenin
baglantili hale geldigi nokta olarak da tanimlanmaktadir. Yogunlagma ile gerceklesen
bu durum ¢ozeltinin viskozitesinin artisindan belli olmaktadir. Soliin pH degerinin
diisik oldugu zamanlarda da jellesme siiresinin uzun oldugu literatiirde

belirtilmektedir.  Jellesme, hidroliz  ve  kondenzasyon  reaksiyonlarinin



gerceklesmesiyle meydana geldiginden bu reaksiyonlar: etkileyen her parametreden

dogrudan etkilenmektedir (Toygun ve dig. 2013).

2.3 Sol - Jel Yontemi ile Tekstil Yiizeylerinin Kaplanmasi

Sol-jel yontemi, metal veya yar1 metal alkoksitlerin hidroliz ve kondenzasyon
reaksiyonlarina dayanmaktadir. Sol-jel reaksiyonunu baslatmak i¢in dncelikle metal
veya yar1 metal alkoksit asidik veya bazik katalizorlii ortamda su veya ¢dzgene
(cogunlukla alkol) karistirilmaktadir. Bu asamada, uygun nanopartikiiller veya
polimerler de reaksiyon soliisyonuna eklenebilmektedir. Hazirlanan bu soliisyonlar
belirli bir siire karistirildiktan sonra tekstil yiizeylerine emdirme-kurutma-fiksaj
yoluyla uygulanmaktadir. Boylece, tekstil yilizeyleri bir film tabakasiyla kaplanmakta
ve soliisyon igerisindeki baglayict maddeler sayesinde tekstil yilizey Ozellikleri
degistirilebilmektedir. Emdirme islemi esnasinda bu baglayict maddeler, hem kendi
aralarinda bag olusturmakta hem de lifin serbest hidroksil gruplariyla hidrojen
baglar1 olugturmaktadir (Hidroliz reaksiyonu). Emdirmenin ardindan tekstil yiizeyleri
belirli bir sicaklikta kurutma ve fiksaj islemlerine maruz birakilmaktadir. Bu
adimlarda, sicaklik etkisiyle hidrojen baglar1 kovalent baglara doniiserek film
tabakasinin tekstil yiizeyine giliglii bir sekilde baglanmasim1 saglamaktadir
(Kondenzasyon reaksiyonu) (Gashti ve dig. 2016, Ismail 2016, Camlibel Onar ve
Arik 2017). Sekil 2.2°de film tabakasinin farkli tekstil yiizeylerine baglanmasi
sonucu olusan hidrojen baglar1 verilmektedir. Ayrica olusan kovalent baglar Sekil

2.3’de verilmektedir.
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Sekil 2.2: Emdirme islemi sirasinda meydana gelen hidrojen baglari, a) Seltiloz
liflerindeki hidrojen baglar1 (Ismail 2016), b) Yiin lifindeki hidrojen baglart (Ismail
2016), c) Poliester lifindeki hidrojen baglar1 (Ismail 2016).
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Sekil 2.3: Kovalent baglar (Ismail 2016)

Sol-jel yonteminin en Onemli avantajlari, ekonomik ve kolay olarak
yapilabilmesi ve esit kalinlikta kaplamalarin yapilabilmesine olanak saglamasidir
(Evcin 2016). Ayrica, tekstilde bitim islemlerinde yiiksek konsantrasyonlarda
kullanilan zararli kimyasallara alternatif ekolojik bir yontem olmasit ve
multifonksiyonel islemlerin tek adimda kazandirilabilmesi bakimindan da 6nem

tasimaktadir (Camlibel Onar ve Arik 2017).

Sol-jel yonteminin, tekstilde su ve yag iticilik, giic tutusurluk, UV
koruyuculuk, burusmazlik antimikrobiyellik ~ve  multifonksiyonellik  gibi
uygulamalarda kullanilabildigi 6nceki ¢alismalarda belirtilmektedir (Gu ve dig.
2016, Camlibel Onar ve Arik 2017).
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3.SOL-JEL. YONTEMININ TEKSTILDE UYGULAMA
ALANLARI

Son yillarda tekstil terbiye islemleri i¢in alternatif bir uygulama ydntemi olan
sol-jel teknolojisi arastirllmaktadir. Bu yontem sayesinde tekstil yilizeylerinde ¢ok
fonksiyonlu ozellikleri tek adimda elde etmek de miimkiindiir. Ornegin, tekstil
malzemelerinin su-yag itici, antibakteriyel, gii¢ tutusur Ozellikleri, fotokatalitik
Ozellikleri, UV-koruyucu ozellikleri ve kirisik onleyici 6zellikleri sol-jel islemi ile
tek adimda gelistirilebilmektedir. Ancak, aktif maddelerin uyumluluklart ve
performanslari, ¢ok islevli kumaslarin {iretimi agisindan Onem tasimaktadir

(Camlibel Onar ve Arik 2017).

Sol-jel teknolojisi ile tekstil malzemelerine ¢esitli fonksiyonel ozellikler
verilebilmekte veya mevcut olan bazi ozellikler bir veya daha fazla asamada
gelistirilebilmektedir. Tekstil endiistrisinde gili¢ tutusurluk, su ve yag iticilik,
antibakteriyel koruma, burusmazlik, ultraviyole (UV) 1s18a karsi koruma, kendi
kendini temizleme, kir iticilik, fotokatalitik etkinlik, haslik ozelliklerini gelistirme

gibi bitim islemlerinde sol-jel teknolojisinin uygulama alanlar1 bulunmaktadir (Ismail

2016).
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Tekstil bitim islemlerinde sol-jel teknolojisinin uygulama alanlar1 Sekil

3.1°de verilmistir.
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Sekil 3.1: Tekstil bitim islemlerinde sol - jel teknolojisinin uygulama alanlar1 (Ismail
2016)

3.1  Giic Tutusurluk Bitim islemi

Bir yanginda, yangindan kaynakli hasarlar1 engellemek igin tekstil
malzemelerinin = gii¢  tutusur  Ozelliklerinin  gelistirilmesi  olduk¢a  6nem
tagimaktadir. Tekstil malzemeleri icin kloriir, bromiir, fosfor, antimon ve bor esasl
malzemeler aleve dayaniklilik kazandirmak i¢in kullanilmaktadir. Buna ek olarak, bu
kimyasal maddelerin kombinasyonu (6rnegin, antimon-halojen veya fosfor-azot),

birbirleriyle uyumlu etkileri nedeniyle kullanilabilmektedir.

Sol-jel yontemi ile geleneksel yontemlerde kullanilan yiiksek kimyasal madde
miktar1 (yaklasik 300-500 g/l) 6nemli 6l¢iide azaltilabilmektedir. Ayrica halojensiz
kimyasallarin kullanilmasi ile gli¢ tutusurluk 6zelligi tekstil materyallerine ekolojik

ve ekonomik olarak kazandirilabilmektedir (Grancaric ve dig. 2017).
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3.2 Antibakteriyel Ozellik

Antibakteriyel ve antimikrobiyel 6zellik, sporda, agik havada, evde, otomotiv
sektoriinde, tibbi tekstillerde, c¢orap ve i¢ camasirlar1 gibi  giysilerde
onemlidir. Tekstil yizeylerine antibakteriyel ve antimikrobiyel tekstil kaplama
islemleri i¢in glimis, triklosan, kitosan, kuaterner amonyum tuzlari, N-halaminler,
biguanid tlirevleri, sentetik  boyalar ve  peroksiasitler gibi  ¢esitli
biyositler uygulanmaktadir. Alternatif bir yontem olan sol-jel teknolojisi ile daha az
ve toksik olmayan kimyasallar kullanilarak antibakteriyel bitim islemi klasik
yontemlerden daha diisiik sicaklikta yapilabilmektedir. Tekstil materyalinin dogal
ozelliklerinin korunmasi, ayrica miikemmel yikama ve kullanim dayaniklilig1 gibi

avantajlar da kazandirilmaktadir.

Farkli tipteki sol-jel sistemlerinin antibakteriyel veya antimikrobiyel etkisi
oldugu bilinmektedir. Bu sistemler anataz modifikasyonlu fotoaktif titan kaplamalari
ve kolloidal metal veya giimiis, giimiis tuzlari, bakir bilesikleri, ¢inko veya biyosidal
kuaterner amonyum tuzlar1 gibi metal bilesikleri olan sol-jel kaplamalaridir. Ote
yandan, ince filmler iiretebilmek icin gerekli yiiksek c¢alisma sicakliklarinin, sulu
solleri peptit haline getirmek icin kullanilan glgli asitlerin tekstil malzemelerinin
zarar gormesine neden olmak gibi birgok dezavantaji da bulunmaktadir (Zhang ve

dig. 2016).

Antibakteriyel veya antimikrobiyel etkiyi saglamak i¢in uygulanan diger sol-
jel sistemi de polikatyonik bilesenlerin silika katman matrisi icine dahil edilmesidir.
Bu sayede pozitif yiklli polikatyonik bilesen negatif yiikli mikrobiyel hiicre
membranlari ile etkilesime girmekte ve hiicresel islevlere zarar vermektedir (Zhang

ve dig. 2016).

El-Naggar ve digerleri (2017) alkali olarak sodyum hidroksit ve
aglomerasyon maddesi olarak sodyum alginat kullanarak c¢inko oksit
nanopartikillerini (ZnO-NP'ler) hazirlamis ve ardindan SiO2 nanopartikulleri ile sol-
jel yontemine gore modifiye etmiglerdir. Bu kaplama ile pamuklu kumaglarda 20

yikamaya dayanikli antibakteriyel ve UV koruyucu 6zellik saglamislardir.
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3.3 Burusmazhk Bitim islemi (Kirisikhk Onleme)

Sol-jel teknolojisi ile epoksi silanlar (glisidoksipropiltrimetoksisilan), vinil
silanlar (viniltrimetoksisilan) ve formaldehit agiga ¢ikarmayan tetraetoksisilan gibi
silan baglama maddeleri kullanilarak tekstil yiizeylerine burusmazlik 6zelliginin
kazandirilmas1 miimkiindiir. Yapilan c¢aligmalarda, geleneksel yontemlerde asidik
katalizoriin yiiksek sicaklikta lifler tizerindeki yikici etkisinden kaynaklanan
mukavemet kaybi ve sararma probleminin sol-jel yonteminde goriilmedigi
belirtilmektedir (Huang ve dig. 2006, Huang ve dig. 2007%, Camlibel Onar ve Arik
2017, Arik ve dig. 2018).

Kirigiklik 6nleyici sol-jel uygulamalarinda, DMEU / SiO 2 (Dimetilol etilen
ure/silis, TEOS-TTB / DMDHEU (tetra etoksisilan-titanyum (1V), n-butoksit /
dimetilol dihidroksietilen tre ), BTCA - MAH / SiO » (1,2,3,4-butantetrakarboksilik
asit - maleik anhidrit / silika), BTCA - SHP / TEOS - GPTMS (1,2,3,4-biitan
tetrakarboksilik asit-Sodyum hipofosfit / tetraetoksilan - Glisidil propiloksitri
metoksisilan), DMDHEU / TEOS - GPTMS ) gibi maddeler kullanilmistir. (Camlibel
Onar ve Arik 2017).

3.4 Ultraviyole (UV) Korumasi, Kendi Kendini Temizleme, Kir
Tutmazhk (Fotokatalitik Etki)

Ultraviyole (UV) 15181na uzun siire maruz kalma, 6zellikle insanlarda erken
cilt yaslanmasi, alerji, giines yamig1 veya hatta cilt kanserine neden
olabilmektedir. UV 1smlarindan koruma amaciyla, titandioksit (TiOz), ¢inkooksit
(Zn0), benzofenon tlrevleri, orto-hidroksi fenil ve difeniltriazin tiirevleri gibi gesitli
kimyasal maddeler kullanilmaktadir. TiO2 nanopartikiller fotokatalitik reaksiyon
vasitasi ile ayrica kendi kendini temizleme ve kir tutmazlik 6zelligi de saglamaktadir
(Daoud ve Xin 2004, Saravanan 2007, Wang ve Wang 2009, Alebeid ve Zhaoa
2017).

Fotokatalitik reaksiyon, ultraviyole (UV) 151k altinda organik ve inorganik

kirleticilerin  pargcalanmasina neden olmaktadir. Ayrica, tekstil yilizeyindeki
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mikroorganizmalar ve tekstil atik suyundaki boya artiklar1 gibi organik bilesenler de
fotokatalitik etki ile ayrilabilmektedir. Bu sayede fotokatalitik etki, sadece UV
korumasi ve kendi kendine temizlemeyi degil, ayn1 zamanda antibakteriyel etki,

ekolojik ve ekonomik atik su aritimini1 da saglamaktadir (Daoud ve Xin 2004).

UV radyasyonun enerji seviyeleri ii¢ kategoriye ayrilmaktadir:

a) Cok yuiksek enerji: UV-C 1smlar1 (A = 100 nm - 280 nm): insan derisine
oldukga zarar vermektedir. Ancak ozon tabakasiyla filtrelendiginden diinyanin

yiizeyine ulasmamaktadir.

b) Yuksek enerji: UV-B isinlar1 (A = 280 nm - 320 nm): Cilde birkac
milimetre derinlige kadar niifuz etmekte ve cilt epidermisinde pigment olusumunu

tetiklemektedir. Uzun sureli maruziyet melanoma veya cilt kanserine yol agmaktadir.

c) Diisiik enerji: UV-A 1sinlar1 (A = 320 nm - 400 nm): Cilde derinlemesine
niifuz ederek erken yaslanmaya yol agmaktadir. Gegici ve kisa siireli etkiler
goOzlenebilmektedir (Aktan 2010, Alebeid ve Zhaoa 2017).

UV-B 1silari, toplam UV radyasyonunun yalnizca kii¢lik bir kismi1 (yaklasik
%10’u) olmasina ragmen akut ve kronik hastaliklardan sorumlu olduklarindan ¢ok

tehlikelidirler.

UV radyasyonu, kanser, yaslanma, Alzheimer hastali§i, inflamatuar
bozukluklar ve daha bir¢ok ¢esitli patolojilerin gelisimine katilan serbest radikal

tiirlerinin olusumundan sorumludur.

Tekstiller, c¢evresel etkilere karsi insanlar1 her zaman korumak igin
kullanilmaktadirlar. Ancak, tekstillerin UV radyasyonun zararli 6zelliklerine karsi

kismen koruma 6zellikleri bulunmaktadir (Aktan 2010).

Uygulamada, tekstillerin UV koruma o6zellikleri, belirli bir kumasin
ultraviyole koruma faktorii (UPF) degeri ile karakterize edilmektedir (Farouk ve dig.
2010, Alebeid ve Zhaoa 2017). UPF degeri, belli bir giysi giyen bir kisinin, cildin
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kizarmaya baslamasindan Once giinesin altinda, korunmasiz bir kisiye kiyasla ne
kadar daha fazla kalabilecegini gostermektedir. UV koruma faktorii asagidaki

teoremde verilen (3.1) esitligi yardimiyla hesaplanmaktadir.

0400 L E(8).1(8).£(8).A8

(3.1)

Bu denklemde;

E (8) = Glines 1s1nimi,

¢ (&) = Eritema etki spektrumu,

T (&) = A dalga boyunda numunedeki spektral transmitans,

A & = Olgiimlerin dalga boyu araligi oldugunu ifade etmektedir (Farouk ve
dig. 2010, Alebeid ve Zhaoa 2017).

Tekstil yiizeylerinin UV koruyucu 6zellikleri, UPF degerlerine gore iyi, ¢ok
iyi ve mitkemmel gibi gesitli kategorilere ayrilmaktadir. ASTMD 6603 ve AS/NZS
4399 standartlarina gore kumaslarin UV koruma kategorileri Tablo 3.1°de

verilmektedir.

Tablo 3.1: ASTMD 6603 ve AS/NZS 4399 standartlarina gore kumaslarin
koruma kategorileri (Alebeid ve Zhaoa 2017)

UPF Arah@ Etkili UV Gegirgenlik Koruma Kategorisi
Ylzdesi (%)
40-50, 50+ <2.5 Mikemmel
25-39 4.1-2.6 Cok lyi
15-24 6.7-4.2 Iyi

Bir tekstil malzemesinin UPF degeri, UV radyasyonun tekstil materyali
boyunca iletilmesi ile belirlenmektedir. Verilen bir materyalin iletimi asagidaki
etmenlere baghidir:

- Lif materyali

- Kumasin yapisal 6zellikleri,

- Nem igerigi,
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- Renk ve boyama yogunlugu,

- Optik beyazlatict maddelerin varligi,

- Ozel apre uriinleri, 6rn. UV emiciler,

- Giysilerin yikanma kosullar1 (Farouk ve dig. 2010, Alebeid ve Zhaoa 2017).

UV absorplayict maddeler, lastik, kumas ve polimer gibi cesitli substratlarin
giines 1sinlartyla parcalanmasma karst koruyucular olarak uzun stiredir
kullanilmaktadir. Ancak tekstil tiriinlerinde UV koruyucu 6zelligin gelistirilmesi i¢in
yapilan caligmalar nanoteknolojinin de etkisiyle son yillarda giderek artmustir.
Ornegin, dogal zeolitin nanopartikilleri, poliester ve pamuklu kumaslarin UV ve
antimikrobiyal etkilere karsi daha iyi korunmasini saglamistir (Farouk ve dig. 2010).
Nano giimiis antibakteriyellik; nano-TiOz, UV ismlarim1 engelleme veya kendi
kendini temizleme ve nano-ZnO ise antibakteriyellik ve UV i1smlarin1 engelleme

ozellikleri i¢in kullanilmistir.

Inorganik UV engelleyiciler, organik UV engelleyicilere gére daha fazla
tercih edilmektedir. Clnki ¢inko oksit gibi inorganik engelleyiciler, hem yiksek
sicaklik hem de UV isinlarina karsi kimyasal olarak kararli bir 06zellik
gostermektedirler. Bununla birlikte toksik (zehirli) de degildirler (Farouk ve dig.
2010).

Kumaglara sol-jel yontemi ile UV koruyuculuk kazandirma uygulamalarinin

bir kag1 agsagida yer almaktadir.

Qi ve digerleri (2007) daldirma-kaplama yontemi araciligiyla TiO2/SiO2
nanokompozit kapli pamuklu kumaslart hazirlamiglar ve TiO2/SiOz hibrit
kaplamalarinin titanyum oksit kapli pamuklu kumaglara gére daha iyi fotokatalitik
etki gosterdigini ve kendi kendine temizleme aktivitelerinin daha iyi oldugunu

belirtmislerdir.

Farouk ve digerleri (2010) tarafindan yapilan ¢alismada, UV 1s18m1 yiksek
oranda absorpladigi bilinen nanoboyutlu ¢inkooksit partikiillerin sentezi ve
karakterizasyonu yapilmistir. Sol-jel esasli inorganik-organik hibrit polimerler,

cinkooksit partikiillerle modifiye edilmis ve %100 pamuk ve %65/35
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pamuk/poliester kumaglara uygulanmistir. Kaplama soliisyonlar1 birkac¢ saatlik
dayanim ve minimal diizeyde c¢cokme gosterdiginden endiistriyel uygulama igin
yeterli bulunmustur. Islem gormiis tekstiller; yiiksek UV koruma ozelligi gdstermis,

ayni zamanda da fiziksel 6zelliklerini korumustur.

Ibahim ve digerleri (2013) giimiis, ¢inko oksit, zirkonyum oksit veya
titandioksit gibi inorganik nano materyalleri baski patina ilave ederek c¢ok
fonksiyonlu yeni bir pigment baski teknigi gelistirmislerdir. Sablon baski teknigi ile
baski yapildiktan sonra mikrodalga fiksaji uygulanmistir. Seliilozik kumaglara bu
baski ile kazandirilan antibakteriyellik ve UV koruyuculuk 6zelliklerinin 20 yikama
sonunda >%70 gibi kabul edilebilir bir degere kadar kaldig1 gozlenmistir. Baskili
yuzeylerdeki nano materyallerin varligi, SEM goriintiileri ve EDX spektra ile

dogrulanmustir.

Nateghi ve Shateri-Khalilabad (2015) tarafindan yapilan baska bir ¢alismada
da glimiis nanoteller sentezlenmis ve florosilan ile birlikte pamuk liflerine daldirma-
kaplama yontemiyle kaplanmistir. Bu sekilde elde edilen pamuklu kumaglarin
stiperhidrofobluga, miikemmel UV-koruyucu o6zellige ve yiiksek antimikrobiyel

etkiye sahip oldugu gozlenmistir.

Attia ve digerleri (2017°) yaptiklari calismada ticari amagh olarak kullanilan
bir baglayict ile tekstil liflerinin performanslarini gelistirmek i¢in kaplama iglemi
yapmislardir. Bu baglayicilar yardimiyla ortalama partikiil boyutu 20 nm olan TiO>
ve ZnO nanopartikiilleri kumasa aktarilmistir. Kaplama sonucunda kumaglarin UV
koruyuculuk, antibakteriyellik ve hidrofob 6zelliklerinde iyilesmeler oldugu

gozlenmistir.

3.5  Suve Yag itici Bitim islemi (Hidrofob Etki)

Tekstil materyallerinde hidrofob etki saglanabilmesi igin tekstil materyalinin
stvi  karsisindaki  yiizey geriliminin  disiiriilmesi  gereklidir. Klasik bitim
uygulamalarinda bu amagla genellikle ¢evreye zararli florokarbon bilesikleri

kullanilmaktadir. Diger taraftan, sol-jel yontemi modifiye silan bilesikleri kullanarak
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bu etkiyi sagladigi igin ¢evre dostu bir alternatif olusturmaktadir (Camlibel Onar ve

Arik 2017).

Bu alanda sol-jel yontemi ile yapilan birka¢ ¢alisma 6rnegi su sekildedir:

Gu ve digerleri (2016) saf silika hidrosol ve hekzadesiltrimetoksisilan-fosfor
katkil1 bir silika hidrosol hazirlamislar ve bu iki soliisyonu pamuk kumaglara tek
adiml sol-jel yontemi ile uygulamiglardir. Fosfor katkili silika hidrosol ile islenmis
pamuklu kumasin mitkemmel gii¢ tutusur oldugu ve hekzadesiltrimetoksisilan ilavesi

ile de su iticiliginin gelistigi sonuc¢larini elde etmislerdir.

Onar ve Mete (2016P) yaptiklar1 ¢alismada uzun zincirli alkil silanlari igeren
ORMOSIL’ler (ORganik MOdifiye SiLanlar) ile ard hidrofob modifikasyon islemi
goren c¢inko asetat, aliminyum silfat, aliminyum izopropoksit, zirkonyum
asetilasetonat ve titanyum izopropoksit gibi inorganik baslaticilarla pamuklu kumas
ylizeyinde piiriizliiliik yaratmayr amaglamiglardir. Bu c¢alismada ¢inko- ve
zirkonyum-esasli inorganik baslaticilar ile islem goren kumas numunelerinin

yikamaya dayanikli su itici 6zellige sahip oldugu bulunmustur.

3.6  Multifonksiyonel Bitim Islemi

Sol-jel teknolojisi sayesinde gesitli inorganik maddelerin kombinasyonu ile
tek asamada tekstil materyallerine ¢esitli fonksiyonel O6zellikler kazandirmak da
miimkiindiir. Bunun gibi bitim islemlerine ¢ok islevli (multifonksiyonel) bitim islemi
denilmektedir. Cok fonksiyonlu bitim islemleri son on yilda ¢ok fazla dikkat
cekmektedir ve bu konuda bir¢ok c¢alisma yapilmistir. Bu c¢alismalardan bazilari

asagida verilmistir.

Chakrabarti ve Banerjee (2015) ¢inko oksit nanopartikdllerini kullanarak sol-
jel yontemi ile iyi kopma mukavemeti gosteren, su ve leke tutmayan, antimikrobiyel,
UV ismlarma karsi koruma kapasitesine sahip ve kendini temizleme o6zellikleri

gosteren ¢ok fonksiyonlu pamuklu kumaslar: gelistirmislerdir.
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Gu ve digerleri (2016) saf silika hidrosol ve hekzadesiltrimetoksisilan-fosfor
katkili bir silika hidrosol hazirlamislar ve bu iki soliisyonu pamuk kumaslara tek
adiml sol-jel yontemi ile uygulamiglardir. Fosfor katkili silika hidrosol ile islenmis
pamuklu kumagin miikemmel gii¢ tutusur oldugu ve hekzadesiltrimetoksisilan ilavesi

ile de su iticiliginin gelistigi sonuclarini elde etmislerdir.

Memon ve digerleri (2016) poliester kumasglari titan katkili silika nanosollerle
isleme tabi tutarak kumaslarin burusmazlik ve UV koruma 6zelliklerini

gelistirmislerdir.

Onar ve Mete (2016%) sol-jel teknigi ile su itici, yag itici ve gili¢ tutusur
pamuklu kumaglar gelistirmislerdir. Bu amacla nanosoller, baglatici olarak
tetraetilortosilikat ve heksadesiltri metoksisilan, giic tutusurluk maddesi olarak
guanidin dihidrojen fosfat ve klasik su-yag itici madde olarak Guard AFB, ¢oziiciiler
ve kenetleme maddeleri kullanilarak hazirlanmistir. Daha sonra, kumas orneklerinin
yikama dayanimlarini arttirmak i¢in bazi nanosollere polimerik katki maddeleri ve
ve gli¢ tutusurluk 6zelligi gosterdigi ancak yikama dayaniminin polivinilasetat esasl

polimer iceren nanosoller ile gelistirilmesi gerektigi belirlenmistir.

Attia ve digerleri (2017%) yaptiklar1 ¢aligmada ortalama 150 nm partikiil
boyutundaki silis yiizeylerine ortalama 14 nm boyutundaki giimiis nanopartikiillerini
hapsederek yeni ve etkili bir kaplama olusturmuslardir. Bu kaplamayi
pamuk/poliester karisimi kumasa uygulayarak islem géren kumaslarin UV koruma,
antibakteriyel etki ve hidrofob 6zelliklerinde miikemmel sayilabilecek gelismeler

elde etmislerdir.

Attia ve digerleri (2017°) yaptiklar1 bir diger calismada ticari amagcli olarak
kullanilan bir baglayici ile tekstil liflerinin performanslarini gelistirmek i¢in kaplama
islemi yapmislardir. Bu baglayicilar yardimiyla ortalama partikiil boyutu 20 nm olan
TiO2 ve ZnO nanopartikiilleri kumasa aktarilmistir. Kaplama sonucunda kumaslarin
UV koruyuculuk, antibakteriyellik ve hidrofob 6zelliklerinde iyilesmeler oldugu

gozlenmistir.
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4. SOL-JEL YONTEMININ KETEN LIiFININ
OZELLIKLERININ GELISTIRILMESINDE
KULLANILMASI

Keten lifi, bir govde lifi olup, olduk¢a siki bir yapiya sahiptir. Kimyasal
ozellikleri pamuga benzemekle beraber mukavemet, diizgiin yiizey goriiniimii ve 1s1l
iletkenlik gibi fiziksel 6zelliklerinin daha iyi olmasi sayesinde bazi uygulamalarda

avantaj saglamaktadir (Ibrahim ve dig. 2008).

Latince adi1 Linum usitatissimum olan keten bitkisi, en eski kdltur
bitkilerinden olup, 4000-5000 yildan beri Yakin Dogu ve Akdeniz bolgelerinde lifi
ve tohumlart i¢in yetistirilmekte; diinyanin ¢ok yerinde iiretilmektedir (KOorli

Ekmekgi ve Bozaci 2006).

Ketenin kimyasal yapisinda; %80 seliiloz, %3 pektin, %10 su bulunmaktadir.
Tohumlar1 %40-45 yag icermekte ve yag eldesinde kullanilmaktadir. Yag ketenleri,
lyice olgunlastiktan sonra toplandigr halde, lif ketenleri olgunlasmadan
toplanmalidir. Keten tohumlar1 kapsiilden doviilerek ¢ikarilmakta ve elenerek
temizlenmektedir. Govdeler iyice ezilerek icinden lifleri ¢ikarildiktan sonra demet
haline getirilerek havuzlara daldirilmaktadir. Bir miiddet bekletildikten sonra
cikarilip kurutulmakta ve taraklardan gegirilerek tekstilde kullanima hazir hale

getirilmektedir.

Literatiire bakildiginda sol-jel yontemi ile ilgili ¢alismalarin genellikle
pamuklu kumasglar iizerinde yogunlastigi, keten, kenevir ve rami gibi govde lifleri
uzerinde sol-jel yonteminin uygulanmasina iliskin pek fazla galisma yapilmadig
anlasilmaktadir. Sol-jel yonteminin govde liflerinin 6zelliklerinin gelistirilmesinde

kullanimina iligkin ¢alismalar asagida verilmektedir.

Vihodceva ve Kukle (2011) tarafindan yapilan bir arastirmada baslatici olarak
tetraetoksisilan (TEQOS, CsH2004Si), etanol (CzHsOH), hidroflorik asit (HF),
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deiyonize su ve ¢inko asetat kullanilmistir. COzelti icindeki % 1.95 tetraetoksisilan
konsantrasyonu ile kaplama sonucunda lif yizeyi plrizsiz hale getirilmis, lifin
yuzeyinde meydana gelen parcaciklarin boyutlart kuclltiilmiistiir. Boylelikle daha
homojen bir yap1 elde edilmistir. Ayrica 10 dakikalik daldirma siiresinin kumaslarda
ZnO kaplamasi elde etmek icin yeterli oldugu sonucuna varilmistir. Calisma
sonucunda, sol-jel yontemi ile kumaslara ultraviyole 1sinlarina karsi koruma 6zelligi
kazandirilmistir. Sol-jel yontemi ile kaplama yapildiktan sonra yiizey modifikasyonu
icin iglem gormiis ipliklerin ve kumaslarin yiizey yapisi Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM); kimyasal bilesimlerinin analizi ise Enerji Dispersiv X-Isin1

analizi (EDX) ile incelenmistir.

Rachini ve digerleri (2012) tarafindan yapilan bir diger ¢alismada ise, dogal
kenevir liflerinin hidrofil o6zelliklerini azaltmak icin silan baglayict maddeler
kullanilmistir. Baglayict maddeler ve kenevir lifleri arasinda olusan kimyasal bag,
ATR-FTIR  spektroskopisi, Si Nukleer Manyetik Rezonans (NMR),
termogravimetrik analiz (TGA), enerji dagilimi spektroskopisi (EDS) ve yiizey alani
Ol¢tim cihazi (BET) ile yiizey alani 6lgiimleri dogrulanmigtir. Ayrica, organo silan
baglayict maddesinin baslangi¢c konsantrasyonunun ve kimyasal yapisinin, kenevir

lifi yiizeylerine baglanma miktarinda etkili oldugu gézlenmistir.

Alongi ve Malucelli (2013) aliiminyum mikro veya nanopartikiil katkili
silika kaplamalarla pamuk ve pamuk-keten karisimi kumaslarin 1si1l stabilite, giic

tutusurluk ve mekanik 6zelliklerini (yani, asinma direncini) gelistirmislerdir.

Arik ve digerleri (2018) yapmis oldugu ¢alismada, burusmazlik apresi, sol-
jel metodu, ¢apraz baglama metodu ve ticari burusmazlik apresi {iriinleri kullanarak
kenevir kumaglara uygulamistir. Sol-jel ve ¢apraz baglama metotlarinin kenevir
kumaslarin burusmazlik o6zelliklerini artirmak i¢in kullanilabilecegi sonucuna
varilmistir. Sol-jel ve capraz baglama metotlarinin her ikisi de {izerinde ¢alisilan
ticari burusmazlik apresi Triinleri ile kiyaslanabilecek kadar yakin sonuglar
dogurmasma ragmen, kopma ve yirtilma mukavemeti degerleri gbz Onune
alindiginda, sol-jel metodunun capraz baglamaya gore daha iyi oldugu kanisina

varilmstir.
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5. GEREC VE YONTEM

51  Geregler

5.1.1 Kullanilan Kumaslar

Calismada gramaji 230 g/m? olan %100 keten kumas kullanilmistir. Keten
kumasin ¢6zgii ipligi sikligr 11 tel/cm, atkr ipligi sikligr 12 tel/cm’dir.

5.1.2 Kullamlan Kimyasal Maddeler

Calismada Tablo 5.1°de belirtilen kimyasallar kullanilmistir.

Tablo 5.1: Denemelerde kullanilan kimyasal maddeler ve 6zellikleri

Tetraetilortosilikat (TEOS) [Si(OC2Hs)4] % 98 (Aldrich)
3-glisidoksipropiltrimetoksisilan (GPTMS) [CoH200sSi] % 98 (Aldrich)
Hidroklorik Asit (HCI) % 37 (Merck)
Etanol (C2HsOH) % 96 (Merck)
Asetik asit (CH;COOH) % 99 (Aldrich)
Cinko oksit nano tozu (10-30 nm) (ZnO) % 99 (US Research)
Cinko oksit nano tozu (80-200 nm) (ZnO) % 99 (US Research)
Cinko asetat dihidrat tuzu (Zn(CHsCOO); - 2H,0) % 98 (Aldrich)
Cinko nitrat hekzahidrat tuzu (Zn(NOs); - 6H,0) % 98 (Aldrich)
Cinko silfat heptahidrat tuzu (ZnSO4 - 7H,0) % 99 (Aldrich)
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5.1.3 Kullanilan Cihazlar

Calismada Tablo 5.2°de belirtilen cihazlar kullanilmgtir.

Tablo 5.2: Denemelerde kullanilan cihazlar

Cihaz Ad1 Marka/Model
Hassas Terazi AND/FZ-i
Manyetik Karistirict MTOPS/HS15-26P
Overflow ATAC HT

Fulard (Pnématik emdirme makinesi) PROSER/Y002
Gergefli Kurutucu (Ramdéz) PROSER/Y003
Burusmazlik Ac¢ist Olciimii Aleti SDL Atlas/M003A
Spektrofotometre DataColor/600TM
Kopma Mukavemeti ve Uzama Olciimii Aleti Tinius Olsen/H10K
Sabit Agili Egilme Olgeri SDL Atlas/M003B

Ultraviyole-Gorinir Spektrofotometre

CAMSPEC M350

SEM-EDX (Taramal1 Elektron Mikroskobu) ZEISS SUPRA 40 VP

5.2 Yodntemler

5.2.1 Agartma Islemi

Keten kumasa agartma islemi, 1 g/l islatici (Rucongen Yes), 1 g/l organik
stabilizatér (Rucostab DST), 1,2 g/l NaOH (Goksin Kimya), 5 g/lt H202 (Rubin
Kimya), 0,6 g/l perasetik asit (Bioper Ultra), 1 g/l yikama maddesi (Herawash HD)
ve 1,2 g/l asetik asit (Goksin Kimya) kullanilarak 1:10 flotte oraninda ¢ektirme

yontemine gore Atag, HT makinesinde uygulanmustir.

Agartma iglemi icin keten kumas, islatici, organik stabilizatér, NaOH ve
H20- iceren flotteyle 95°C’de 60 dakika islem gérmiistiir. Ardindan perasetik asit ile
50°C’de 20 dakika isleme birakilarak peroksit kontrolii saglanmistir. pH 7’ye
getirilip, yikama maddesi ile 95°C’de 10 dakika yikama islemi yapilmistir. Yikama

islemi gergeklestirildikten sonra, 50°C’de 20 dakika asetik asit ile muamele edilip,
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10 dakika durulama islemine tabi tutulmustur. Ardindan kurutma islemi (130 °C, 10

dk) ile agartma islemi sonlandirilmstir.

5.2.2 Sol-Jel Yontemiyle Uygulanan Bitim Islemleri

Agartilmis keten kumaslara, ti¢ farkli ¢inko tuzu ve iki farkli ¢inko oksit nano
tozunun diislik ve yliksek konsantrasyondaki etkilerini arastirmak amactyla on farkl
sol-jel bitim regetesi uygulanmistir. Receteler Tablo 5.3’te belirtildigi sekilde ayri
ayri iki adimda hazirlanmis ve 24 saat manyetik karistiricida karistirilmistir. 24 saat

sonunda iki ¢ozelti bir araya getirilerek toplamda 300 ml olacak sekilde saf su ile

tamamlanmis ve 2 saat daha karistirilmistir.

Tablo 5.3: Sol — jel yontemiyle kumaslarin isleminde kullanilan 1. adim ve 2.
adim kimyasallar1 ve kullanim miktarlari

j&) j<] j<] [ j&3 [ [ j&l [ 3
@ @ @ 5] 3] 5] @ @ @ 8
— o %) < 1) © ~ o o 9
1. Adim
TEOS (ml) 112 | 112 | 112 | 112 | 112 (112]112] 112 | 112|112
GPTMS (ml) 221 | 221 | 221 | 221 | 22,1 |22,1| 221 | 22,1 | 22,1221
Etanol (ml) 15 15 15 15 15 15 | 15 15 15 | 15
0.05 M HCI (ml) 3,6 36 | 36 3,6 36 |36 36| 36 | 36|36
24 saat karigtir
o O © © o © © ) o) 3
81 8| B |88 |8|8|8 |88
2. Adim ¢ | & | & |2 | & |&|&| & | & |&
— N %) < 1) © ~ 0 o S
Cinko oksit nano tozu (10-30 nm) (ZnO) (g) 3 15
Cinko oksit nano tozu (80-200 nm) (ZnO) (g) 3 15
Cinko asetat dihidrat tozu (Zn(CH3COO0)2 - 2H20) (g) 3 15
Cinko nitrat hekzahidrat tozu (Zn(NO3)2 - 6H20) (g) 3 15
Cinko stlfat heptahidrat tuzu (ZnSO4 - 7H20) (g) 3 15
Su (ml) 200 | 200 | 200 | 194 | 194 |[200 | 200 | 200 | 194 | 194
Asetik asit (ml) 6 6 24 | 24

24 saat karigtir

3. adimda cozeltilerin pH kontrolii yapilmis ve Tablo 5.4’te belirtilen

sonuclara ulagilmistir.
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Tablo 5.4: pH 6lgtim sonuglar

3. Adim

1. Recete
6. Regete

o1 | 9. Recgete
o1 |10. Regete

o | 8. Regete

o | 7. Regete

o1 | 5. Recgete

o | 4. Regete

o | 3. Regete

o1 | 2. Recgete

o
o
o

o

pH Olgiim Sonuglan

Belirtildigi sekilde hazirlanan regeteler, daha sonra agartilmis keten
kumaslara (Alinan Flotte Orani1) AF %90 olacak sekilde emdirilmis, 100°C’de 5 dk
kurutulmus ve 130°C’de 30 dk fikse edilmistir.

Emdirme islemi, AF %90, olacak sekilde yatay pnomatik emdirme

makinesinde 3 bar basing ayarinda gerceklestirilmistir. Emdirme isleminin yapildigi

pnomatik makinesi Sekil 5.1’de gosterilmistir.

Sekil 5.1: Yatay pndématik emdirme makinesi (Fulard)

Kurutma iglemi, 100°C’de 5 dk olacak sekilde laboratuvar tipi ramoz

makinesi ile yapilmistir. Kurutma isleminin yapildigi raméz Sekil 5.2°de verilmistir.
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Sekil 5.2: Laboratuvar tipi ramoz

Kurutmanin ardindan son adim olarak keten kumaglara fiksaj islemi
yapilmistir. Bu islem, ramoézde, sicak hava altinda kumastakii¢c gerilimleri
uzaklastirmak, mamulii stabil héle getirmek ve materyale dayanikli diizgiin bir sekil
vermek i¢in yapilmaktadir. Fiksaj islemi, yine ramozde 130°C sicaklikta 30 dk

siireyle gerceklestirilmistir.

Sol-jel yontemine gore bitim islemlerinin tamamlanmasinin ardindan keten
kumaglarin fiziksel ve fonksiyonel Ozelliklerinin belirlenmesi i¢in ¢esitli testler ve

olcimler yapilmastir.

5.2.3 Yiizde Agirhk Degisiminin Belirlenmesi

Yapilan islemler sonrasi keten kumaslarda meydana gelen agirlik degisimleri
sadece agartma yapilmis keten kumas numunesi referans alinarak asagidaki teoremde

verilen (5.1) esitligi yardimiyla hesaplanmaistir.

wa2-wi
w1

X 100

(5.1)

Burada W1, sadece agartma yapilmis keten kumas numunesinin agirligi, W»

ise agirlik farki belirlenmek istenen islemin uygulandigi keten kumas numunesinin
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agirligidir. Her bir numune i¢in 3 dlglim yapilmis ve ortalamasi alinmistir. Sonuglar

% degisim olarak kaydedilmistir.

5.2.4 Burusmazhk Acisinin Tayini

Burusmazlik agisinin olgtimii, TS 390 EN 22313 standardina gore kirigik
acilim test cihazinda yapilmistir. Bu standarda gore 4 cm x 1,5 cm boyutunda kesilen
kumas numunesi, 6zel bir aletle ylik altinda katli halde 5 dakika bekletilmektedir.
Ardindan serbest birakilarak katin acilmasi i¢in 5 dakika daha beklenmekte ve kat

diizelme agis1 Olgiilmektedir. Burusmazlik acisi 6l¢limii aleti Sekil 5.3°te verilmistir.

Sekil 5.3: Burusmazlik agis1 Ol¢iimii aleti
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5.25 Kopma Mukavemeti ve Kopma Uzamasinin Belirlenmesi

Islem gormiis ve gdrmemis numunelerin kopma mukavemeti ve kopma
uzamasi Ol¢iimleri, TS EN ISO 13934-1 serit yontemine goére yapilmistir. Bu
yonteme gore atki ve ¢ozgii yonlerinde 30 cm x 6 cm boyutunda numuneler
hazirlanmis ve enleri 5 cm olana kadar her iki taraftan iplik sokiilerek kenarlari
sacaklandirilmigtir. Mukavemet cihazinda (Sekil 5.4) ceneler arasi mesafe 200
mm’ye ayarlanmistir. Hazirlanan numuneler, ¢eneleri ortalayacak sekilde g¢enelere
yerlestirilmistir. Ardindan hareketli c¢ene harekete gegirilerek numune kopma
noktasina kadar uzatilmistir. Numune koptuktan sonra Newton cinsinden kopma
mukavemeti ve mm cinsinden kopma uzamasi degerleri belirlenmistir (Bozdogan
2009).

Sekil 5.4: Kopma mukavemeti ve uzama 6l¢cimu aleti

5.2.6 Egilme Uzunlugu ve Egilme Rijitliginin Belirlenmesi

Numunelerin sertlik 6lgiimleri, sertlik 6l¢iim cihazinda (Sekil 5.5) TS 1409’a
gore yapilmistir. Bu yontemde, 2,5 cm x 15 cm boyutlarinda serit halinde hazirlanan
numune bir ucundan tutulurken, diger ucundan kendi agirligi ile serbest birakilmistir.

Kumas numunesinin ucu, yatayin altinda 41,5° egimli bir seviyeye ulastiginda sarkan
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uzunluk 6l¢iilmekte ve bu uzunluk egilme uzunlugunun iki katin1 vermistir. Atk ve

¢ozgli icin ayr1 ayr1 egilme uzunlugu ortalamasi (L) ve kumas gramaji (W) tespit

......

hesaplanabilmektedir.
G=01xWx L® (5.2)

Kumasin genel egilme rijitligi ise asagidaki teoremde verilen (5.3) esitligi

yardimiyla hesaplanabilmektedir.

Go=VGa X Gc (5.3)

Sekil 5.5: Sabit acil1 egilme Slgeri

5.2.7 Beyazhk-Sarilik indisinin Belirlenmesi

Yapilan iglemlerin kumasin renginde ne kadar sararmaya veya beyazlik
azalmasma neden oldugunu belirlemek icin beyazlik ve sarilik indisi degerleri

spektrofotometre (Sekil 5.6) araciligiyla 6l¢iilmiistiir.
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Sekil 5.6: Spektrofotometre

5.2.8 Ultraviyole Koruma Faktorunun Belirlenmesi

Islemsiz ve cesitli cinko tuzlari ile islem gdrmiis keten numunelerin
ultraviyole koruma faktorii degerleri, Australian/New Zealand Standard 4399:1996°a

gore Camspec M350 ultraviyole—goriiniir spektrofotometre cihazinda dl¢tilmiistiir.

5.2.9 Antibakteriyel Aktivitenin Belirlenmesi

Islemsiz ve cesitli cinko tuzlari ile islem gdrmiis keten numunelerin
antibakteriyel aktiviteleri, ASTM E2149 standardina gore Staphylococcus aureus
(ATCC 29213, gram-pozitif bakteri) ve Escherichia coli (ATCC 25922, gram-negatif
bakteri) bakterileri karsisinda kantitatif olarak belirlenmistir. Canli mikroorganizma
sayisindaki azalma, asagidaki asagidaki teoremde verilen (5.4) esitligi  yardimiyla

hesaplanabilmektedir.
. B-A
Bakteri azalma orani (%) = — X 100 (5.4)

A : 24 saat sonraki CFU/ml (mililitrede olusan bakteri koloni sayis1)

B : “0” temas suresindeki CFU/ml (mililitrede olusan bakteri koloni

sayis1 )

5.2.10 SEM-EDX Analizi

Yapilan islemlerin lif yiizeyinde olusturdugu film tabakasi ve liflerin
yuzeyinde meydana gelen degisimler Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) (ZEISS
SUPRA 40 VP) araciligiyla 5.00 kV voltajda ve x2000 biiylitme oraninda
goruntileme ile incelenmistir. Goériintiileme esnasinda kaplamalardaki ¢inkooksit
partikiillerinin ortalama ¢aplart da belirlenmistir. Numunelerin goriintiileri alindiktan

sonra Enerji Dispersive X-Isin1 (EDX) analizi ile de keten numunelerin ylzeyindeki
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elementlerin atomik yiizde degerleri belirlenmistir. Test Oncesinde numuneler,

iletkenligin arttirilmasi i¢in ince bir altin tabakasiyla kaplanmstir.
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6. BULGULAR

6.1  Yiizde Agirlik Degisimine Iliskin Bulgular

Sol-jel yontemine gore hazirlanmig ¢inko katkili kaplama islemi
sonrasi keten kumaslarda meydana gelen yiizde agirlik artis1 degerleri Tablo

6.1 ve Sekil 6.1’de verilmistir.

Tablo 6.1: Islem sonras1 yiizde agirlik artis degerleri

Agirhk Artisi
(%)

Islemsiz -

Cinko Siilfat (%1) 9,37
Cinko Nitrat (%1) 8,33
Cinko Asetat (%1) 7,29
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%1) 4,17
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%1) 5,21
Cinko Stilfat (%5) 11,46
Cinko Nitrat (%5) 10,42
Cinko Asetat (%5) 10,42
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%5) 8,33
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%5) 9,37
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Sekil 6.1: islem sonras1 yiizde agirlik artis degerleri grafigi

Yapilan kaplamalar sonrast % 4,17 ile % 11,46 arasinda degisen oranlarda
agirlik artis1 gézlenmistir. Cinkonun bir agir metal oldugu ve kumas ylizeyinde de
¢okme yaptig1 goz Oniinde bulunduruldugunda agirlik artisinin meydana gelmesi
beklenen bir durumdur. Cinko icerikli kimyasallarin konsantrasyonu arttikca
kumasglarin da agirligi buna paralel olarak artmistir. En az agirlik artisi diisiik

molekiil ¢gapina sahip (10-30 nm) ¢inko oksit nano tozu ile elde edilmistir.

6.2  Burusmazlik Acisina iliskin Bulgular

Sol-jel yontemine gore hazirlanmis ¢inko katkili kaplama islemi sonrasi keten
kumaslarda meydana gelen burusmazlik agis1 degisimleri Tablo 6.2 ve Sekil 6.2°de

verilmistir.

36



Tablo 6.2 : Burusmazlik agis1 6l¢iim sonuglari

Toplam
N Burusmazhk
(o) o
Atki (°) Cozgu (°) Aqisi
Degerleri (°)
Islemsiz 95 92 187
Cinko Sulfat (%1) 104 101 205
Cinko Nitrat (%1) 105 102 207
Cinko Asetat (%1) 108 103 211
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%1) 109 108 217
Ginko Oksit Nano (10-30 nm) (%1) 110 108 218
Cinko Sulfat (%5) 106 103 209
Cinko Nitrat (%5) 107 104 211
Cinko Asetat (%5) 108 105 213
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%5) 108 107 215
Ginko Oksit Nano (10-30 nm) (%5) 110 109 219
220
o~ 215
E’ 210
S 205
o 200
ED 195
= 190
5. 185
S 180
= 175
g 170
é‘ & Q\o\) Q\é‘> Q\:Z‘) Q\Q Q\é\) 4 Q\&\ Q\f?\ o Q\é’)\
= \‘},z .{\’5\ & & & S {\’5& & S S
o B N < o° N BN @ & oS N
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Sekil 6.2: Burusmazlik acis1 6l¢iim sonuglart grafigi

Yapilan kaplamalar sonrasi tiim numunelerin burusmazlik agilarinda belirgin
bir degisim oldugu gozlenmistir. Cinko tuzlar1 ve ¢inko oksit nano tozlari arasinda

cok onemli farkliliklar gozlenmemis konsantrasyonun degisimi de sonuglar1 pek
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etkilememistir. Bu nedenle burugmazliktaki iyilesmenin ¢inko katkisindan degil sol-

jel kaplamasinin igerigindeki

silan  baglayici

maddelerden  kaynaklandig

diistiniilmiistiir. Silan baglayict maddeler, oda sicakliginda lif yiizeyiyle H kopriileri

ve fiksaj sicaklifinda kovalent baglar olusturmaktadirlar. Kovalent baglar sayesinde

de lif yiizeyinde olusan polimer filmin adhezyonu ve oryantasyon derecesi

artmaktadir (Gashti ve dig. 2016, Ismail 2016,).

6.3 Kopma Mukavemeti ve Kopma Uzamasina iliskin Sonuclar

Sol-jel yontemine gore hazirlanmis ¢inko katkili kaplama islemi sonrasi keten

kumaslarda atki ve ¢ozgii yoniinde meydana gelen kopma mukavemeti ve kopma

uzamasi degisimleri Tablo 6.3’te verilmistir. Atk1 ve ¢ozgii yoniinde meydana gelen

kopma mukavemeti degerlerinin degisim grafigi ise Sekil 6.3’te verilmistir.

Tablo 6.3: Kopma mukavemeti ve kopma uzamasi sonuglari

Kooma Uzamasi Kopma Kopma Mukavemeti
P Mukavemeti Azalmasi

Atk Cozgi Atki  Cozgu Atk Cozgi

(%) (%) (N) (N) (%) (%)
Islemsiz 10,69 13,68 1083 738 - -
Cinko Sulfat (%1) 7,99 10,6 879 559 18,84 24,25
Cinko Nitrat (%1) 7,81 1051 859 546 20,68 26,02
Cinko Asetat (%1) 6,5 10,19 839 514 22,53 30,35
gﬂ;o Oksit Nano (80200 nm) 10,41 850 535 21,51 27,51
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%1) 7,83 10,67 885 569 18,28 22,9
Cinko Siilfat (%5) 5,55 6,92 690 512 36,29 30,62
Cinko Nitrat (%5) 4,36 6,53 658 507 39,24 31,3
Cinko Asetat (%5) 3,85 6 635 483 41,37 34,55
82”5'30 Oksit Nano (80-200 nm)  ,2q G314  g73 497 3786 32,66
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%5) 6,02 7 718 545 33,7 26,15
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Sekil 6.3: Atki ve ¢ozgii yoniinde kopma mukavemeti degerlerinin degisim grafigi

Yapilan kaplama islemlerinin kopma mukavemeti ve kopma uzamasi
degerlerini  diisiirdiigii = gozlenmistir. Cinko igerikli kimyasal maddelerin
konsantrasyonunun arttirilmasi ile diismenin de arttigi belirlenmistir. Ancak ¢inko
tuzlari ve c¢inko oksit nano tozlarinin arasinda Onemli sayilabilecek bir fark
yasanmamistir. Genel anlamda bakildiginda tiim numunelerde kabul edilebilir bir
kopma mukavemeti azalmasi (atki yoniinde %18-%41; ¢6zgi yoninde %23-%35)

meydana geldigi sonucuna ulagilmistir.

ewe

......

6.4’te verilmistir. Sekil 6.4’te ise genel egilme rijitligi Ol¢im sonuglart grafigi

verilmigtir.
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Tablo 6.4: Egilme uzunlugu ve egilme rijitligi 6l¢iim sonuglari

Atki Yonii Cozgu Yona
Genel
< " " o Egilme
Egilme Egilme Egilme Egilme Rijitligi
Uzunlugu Rijitligi [ Uzunlugu Rijitligi (mg.cm)
(cm) (mg.cm) (cm) (mg.cm)
Islemsiz 2,66 432,88 2,55 381,37 | 406,31
Cinko Siilfat (%1) 2,87 543,72 2,67 437,78 | 487,88
Cinko Nitrat (%1) 2,97 602,56 2,74 473,13 | 533,94
Cinko Asetat (%1) 3,05 652,57 2,79 499,51 [ 570,93
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%1) 2,95 590,46 2,72 462,84 522,77
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%1) 2,94 584,48 2,7 452,71 514,39
Cinko Stilfat (%5) 3,19 746,62 2,71 457,76 | 584,61
Cinko Nitrat (%5) 3,34 856,97 3,02 633,5 736,81
Cinko Asetat (%5) 3,4 903,99 3,15 718,88 | 806,14
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%5) 3,32 841,67 2,95 590,46 704,96
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%5) 3,29 819,06 2,87 543,72 667,34
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Sekil 6.4: Genel egilme rijitligi 6l¢iim sonuglari grafigi

Yapllan kaplama islemleri sonrasi kumaslarm egilme uzunlugu ve egilme

......

sertlesmeye neden oldugunu gostermistir. Cinko icerikli kimyasal maddelerin

konsantrasyonunun arttirilmasi ile degerler daha fazla artis gostermistir. Ancak ¢inko
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tuzlart ve ¢inko oksit nano tozlarinin arasinda Onemli sayilabilecek bir fark
yasanmamistir. Genel anlamda bakildiginda tiim numunelerde kabul edilebilir

seviyede tutum degisimi meydana geldigi sonucuna ulasilmistir.

6.5 Beyazhk-Sarilik Degerlerine Iliskin Sonuclar

Sol-jel yontemine gore hazirlanmis ¢inko katkili kaplama islemi sonrasi keten

kumaslarda meydana gelen beyazlik-sarilik degisimleri Tablo 6.5 ve Sekil 6.5°te

verilmistir.
Tablo 6.5: Beyazlik sarilik indisi 6l¢im sonuglari
Beyazlik Indisi Sarihk indisi

(Stenshby) (E 313)

Islemsiz 60 16,32
Cinko Sulfat (%1) 60,78 14,59
Cinko Nitrat (%1) 60,35 14,89
Cinko Asetat (%1) 60,91 14,67
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%1) 62,67 14,23
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%1) 63,18 13,83
Cinko Sulfat (%5) 60,81 15,06
Cinko Nitrat (%5) 60,7 15,23
Cinko Asetat (%5) 60,96 15,03
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%5) 62,94 14,97
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%5) 63,64 14,7
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Sekil 6.5: Beyazlik sarilik indisi 6l¢iim sonuglar grafigi

Yapilan kaplama islemleri sonras1 beyazlik indisi degerlerinin arttif1 sarilik
indisi degerlerinin diistiigli gozlenmistir. Yiiksek sicaklikta fiksaj yapilmasi
kumaslarda sararmaya yol agabilmektedir (Arik ve dig. 2018). Ancak ¢inko katkis1
sayesinde tam tersine beyazlikta artis s6z konusu olmustur. En yiiksek beyazlik

degerlerine ¢inko oksit nano tozlari ile ulagilmistir.

6.6  Ultraviyole Koruma Faktorii (UPF) Analiz Sonuclar

Sol-jel yontemine gore hazirlanmis ¢inko katkili kaplama islemi sonrasi keten
kumaslarin Ultraviyole Koruma Faktorii (UPF) analiz sonuglart Tablo 6.6°da

verilmistir.
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Tablo 6.6: Ultraviyole koruma faktoérti (UPF) analiz sonuglari

Ortalama Ortalama
UVA uvB
Oranht  Ortalama Gegirgenligi  Gegirgenligi
UPF UPF (%) (%)
315-400 nm  290-315 nm
Islemsiz 5 6,66 23,8 14,55
Cinko Siilfat (%1) 10 10,81 18,4 10
Cinko Nitrat (%1) 10 10 19 11
Cinko Asetat (%1) 10 10,75 18,55 10,95
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) 10 1087 16.2 9,05
(%1)
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%1) 10 10,94 15,4 8,5
Cinko Siilfat (%5) 10 11,23 17,9 7.5
Cinko Nitrat (%5) 10 10,79 19,4 9,55
Cinko Asetat (%5) 10 10,89 18,45 8,4
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) 10 11.85 148 7.25
(%5)
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%5) 10 11,87 13,9 7,15

Islemsiz numunede Ultraviyole Koruma Faktorii (UPF) degeri 5 iken ¢inko
katkilt sol-jel kaplamalarla islem sonucu tiim numunelerde bu deger 10’a ¢ikmustir.
Dolayisiyla, yapilan islemin ultraviyole koruyucu o&zelliginde gelisme oldugu
anlasilmistir. Bu da daha 6nce de belirtildigi gibi ZnO partikiillerinin UVA (315-400
nm) ve UVB (280-315 nm) bdlgelerinde ylksek optik absorbsiyona sahip olmasina
ve bu sayede UV koruyucu etki gostermesine baglanmistir (Sirelkhatim ve dig.
2015).

Ancak etki beklenenin aksine orta seviyede kalmistir (UPF 10). Tekstil
materyallerinin UPF degeri, kumasin yapisal ozelliklerinden, nem igeriginden ve
apre bilesenlerinden etkilenmektedir (Bilimis 1994, Farouk ve dig. 2010). Bu
nedenle etkinin beklenen sonucu karsilamamasi, keten kumaslarin dokuma yapisinin
gevsek olmasma (¢ozgi ipligi sikligi 11 tel/cm, atki ipligi sikligi 12 tel/cm)
baglanmistir. Cinko icerikli kimyasallarin konsantrasyonunun arttirilmas: da
sonuclart degistirmemistir. Bu nedenle 9%1°lik konsantrasyonun yeterli oldugu

sonucuna ulagilmistir.
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6.7  Antibakteriyel Test Sonugclari

Sol-jel yontemine gore hazirlanmis ¢inko katkili kaplama islemi sonrasi keten

kumaslarin antibakteriyel aktivite test sonuglar1 Tablo 6.7°de verilmistir.

Tablo 6.7: Antibakteriyel aktivite test sonuglari

Escherichia Staphylococcus
Coli Aureus

(% Azalma) (% Azalma)

Islemsiz - -

Ginko Sulfat (%1) 94,96 92,81
Cinko Nitrat (%1) 97,65 95,79
Cinko Asetat (%1) 99,91 96,12
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%1) 99,99 97,02
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%1) 99,99 99,83
Ginko Sulfat (%5) 99,99 99,99
Cinko Nitrat (%5) 99,99 99,99
Cinko Asetat (%5) 99,99 99,99
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%5) 99,99 99,99
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%5) 99,99 99,99

Islemsiz numunede bakteri sayisinin azalmadigi  yani antibakteriyel
aktivitenin bulunmadigi belirlenmistir. Diger taraftan ¢inko igerikli kimyasallarla
katkilandirilmig kaplamalarla islem goren numunelerin hepsinde %90’un iizerinde
bakteri azalmasinin meydana geldigi goézlenmistir. Bu da ¢inko metalinin
antibakteriyel etkisinin bulundugunu kanitlamistir. Cinko metalinin antibakteriyel
etkisi, daha once de belirtildigi tizere hidrojen peroksit (H20>), hidroksil radikalleri (-
OH) ve peroksit (O2%) bilesikleri gibi reaktif oksijen bilesiklerinin olusumundan
kaynaklanmaktadir (Sirelkhatim ve dig. 2015).

Cinko tuzlar1 ve ¢inko oksit nano tozlar1 birbirleriyle kiyaslandiginda ¢inko
oksit nano tozlarinin antibakteriyel etkinliginin daha iyi oldugu anlasilmistir. Cinko
igerikli kimyasallarin konsantrasyonunun arttirilmasi ile etki tim numunelerde
%99,99’a ulasmistir. Ancak ¢inko oksit nano tozlari ile diisiik konsantrasyonda (%1)

dahi ytliksek etki saglandigindan %1°lik konsantrasyonun yeterli oldugu sonucuna
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ulagilmigtir. Cinko oksit nanopartikilleri ile daha ylksek antibakteriyel etkinin
saglanmasi, nano 6lgekli ZnO partikillerinin bakteri yuzeyi ve/veya bakteri ¢ekirdegi
ile daha fazla etkilesime girerek hiicre igerisine daha kolay nifuz etmesine
baglanmistir. Karsilagilan bu durum, bu alanda yapilmis benzer c¢alismalari

desteklemistir (Sirelkhatim ve dig. 2015, Mirzaei ve Darroudi 2017).

Tablo 6.7 incelendiginde, gram negatif (Escherichia Coli) ve gram pozitif
(Staphylococcus Aureus) bakterilerine karsi aktivite agisindan bazi ufak farklarin
oldugu ve genel anlamda gram negatif (Escherichia Coli) bakterisi karsisinda etkinin
daha yiiksek oldugu gézlemlenmistir. Bu durum da, gram pozitif bakterilerin bir adet
stoplazmik hiicre zarina ve kalin hiicre duvarina (20-80 nm) sahipken gram negatif
bakterilerin ise iki hiicre zarma ve ince hiicre duvarma (7-8 nm) sahip olmasina
baglanmistir (Sirelkhatim ve dig. 2015). Sonug olarak, nano Olcekli yapilar, gram
negatif bakterilerin hiicre duvari ince oldugundan hiicre igerisine daha kolay nifuz

ederek daha fazla zarar vermistir.

6.8 SEM Analiz Sonuclari

SEM goriintiileme esasina gore liflerdeki meydana gelen degisimler tarama
elektron mikroskobu araciligiyla 2000x Dbiiylitme oraninda gorintuleme ile
incelenmistir. Islem gdrmemis olan keten liflerinin mikroskop goriintiisii Sekil

6.6’daki gibi goriintiilenmistir.
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10pm WD = 8.8 mm EHT = =SE2
1 nber Status = Pus

Sekil 6.6: Islemsiz keten kumasin SEM gériintiisii
Islemsiz keten yiizeyi, bogumlu ve piiriizlii bir yiizeye sahiptir. Pamuktan
farkl1 olarak daha diri ve sik1 yiizeyi, odunsu goriiniimii dikkat cekmektedir.

Cinko Silfat (%5) ile islem goérmiis olan keten liflerinin mikroskop

goriintiisti Sekil 6.7°deki gibi goriintiilenmistir.

ion = Line Int. Don€hamber Sta mping (HV)

Sekil 6.7: Cinko silfat (%5) ile islem gormiis keten kumasin SEM goriintiisii
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Sol-jel yontemine gore ¢inko siilfat tuzu ile katkili hazirlanan ¢6zelti ile bitim
islemi sonrasi lifte olusan film tabakasi sayesinde lif yilizeyinde piiriizlerin azaldig
gozlenmektedir. Ayrica ¢inko siilfat tuzunun yiizeyde birikmesiyle olusan partikiiller

de net bir sekilde gortilmektedir.

Cinko Nitrat (%5) ile islem gormiis olan keten liflerinin mikroskobik

goriintiisi Sekil 6.8’deki gibi goriintiilenmistir.

16e 006 mbar

Sekil 6.8: Cinko nitrat (%5) ile islem gérmiis keten kumasin SEM goriintiisii

Sol-jel yontemine gore ¢inko nitrat tuzu ile katkili hazirlanan ¢ozelti ile bitim
islemi sonrasi film tabakasi olustugu ve piiriizlerin azaldigi goriilmektedir. Ancak
cinko nitrat tuzlarinin birikmesiyle daha biiylik partikiillerin meydana geldigi ve

homojen bir dagilim gostermedikleri anlagilmaktadir.
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Cinko Asetat (%5) ile islem gormiis olan keten liflerinin mikroskobik

goriintiisii Sekil 6.9’daki gibi goriintiilenmistir.

10 pm WD = 9.0 mm
[

Sekil 6.9: Cinko asetat (%5) ile islem gormiis keten kumasin SEM goriintiisii

Sol-jel yontemine gore ¢inko asetat tuzu ile katkili hazirlanan ¢6zelti ile bitim
islemi sonrast yine benzer sekilde film tabakasi olusarak yiizeyin piiriizlerini
kapatmistir. Cinko nitrat tuzu katkili islemle kiyaslandiginda daha kiiciik
partikiillerin olustugu ve daha homojen bir dagilim gdsterdigi anlagilmaktadir. Ancak
cinko siilfat tuzu katkili islemle kiyaslandiginda kiimelesmenin daha fazla oldugu

gorulmektedir.
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Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%b5)ile islem gormiis olan keten liflerinin
mikroskobik goriintisu Sekil 6.10°daki gibi gériintiilenmistir.

10 pm WD = 8.4 mm EHT = 5.00 kW
N Noise Reduction = Line Int. [ us = Pumping (HV)

S

Sekil 6.10: Cinko oksit nano (80-200 nm) (%5) ile islem gormiis keten kumasin
SEM goruntisu

Sol-jel yontemine go6re cinko oksit nano tozu (80-200 nm) ile katkili
hazirlanan ¢ozelti ile bitim islemi sonrasi, lif ylzeyinin ¢ok diizglin bir sekilde
kaplandig1, piirlizsiiz bir ylizey goriiniimii elde edildigi gozlenmektedir. Ayrica
partikiiller nano boyutta oldugu i¢in yiizeyde partikiillerin olusturdugu kiimelere
rastlanilmamaktadir. Cinkooksit nanopartikiillerinin homojen dagilim gosterdikleri

anlagilmaktadir.
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Cinko oksit Nano (10-30 nm) (%5) ile islem gormiis olan keten liflerinin

mikroskobik goriintiisii Sekil 6.11°deki gibi goriintiilenmistir.

Sekil 6.11: Cinko oksit nano (10-30 nm) (%5) ile islem gérmiis keten kumasin SEM

gorantusu

Sol-jel yontemine gore ¢inko oksit nano tozu (10-30 nm) ile katkili hazirlanan
cozelti ile bitim islemi sonrasi, biiyiik partikiillii ¢inko oksit nano tozu katkili ¢ozelti
ile kaplanan ylizey gorinimine benzer bir goriintii elde edilmistir. Kaplama, lifteki
piiriizleri kapatarak piiriizsliz bir goriiniim saglamis ve nanopartikiiller lif yiizeyinde

homojen bir sekilde dagilim gostermislerdir.

SEM Analizi ile yapilan goriintiillemeler esnasinda kaplamalardaki ¢inkooksit
partikiillerinin ortalama ¢aplart da belirlenmistir. Sonuglar Tablo 6.8’deki gibi
kaydedilmistir. Buna gore ¢inko tuzlari ile pm boyutlarinda c¢inkooksit (ZnO)
partikiilleri olusurken ¢inko oksit nano tozlari ile nm boyutlarinda ¢inkooksit (ZnO)
partikiilleri meydana gelmistir. Cinko tuzlari birbiriyle kiyaslandiginda partikiil
boyutlarmi  biiyiikten  kiigiige  dogru  Cinkonitrat>Cinkoasetat>Cinkosulfat
seklindedir. SEM goriintiilerinden de anlagildigi iizere partikiil boyutunun artmasi

partikiillerin kiimeleserek homojen dagilmamasina neden olmustur. Diger taraftan
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cinkooksit nano tozlar1 ise oldukga kiiciik ve ince partikiiller olusturduklari i¢in

homojen bir dagilim gostermis ve piiriizsiiz bir yiizey goriiniimii elde edilmistir.

Tablo 6.8: Kaplamalardaki ZnO partikiillerinin ortalama ¢aplari

Kimyasallar Ortalama Cap
Cinko Sulfat (%5) 5,58 um
Cinko Nitrat (%5) 6,29 um
Cinko Asetat (%5) 5,91 um
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%5) 172 nm
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%5) 27 nm

6.9 EDX Analizi Sonuclari

Elde edilen elemental analiz sonuglar1 Tablo 6.9’da verilmistir.

Tablo 6.9: Elementel analiz sonuglari

Elementler (atomik % degerleri)

C 0] Zn Si S N
Islemsiz 65,65 34,35 - - - -
Cinko Sulfat (%5) 71,84 2334 185 162 1,35 -
Cinko Nitrat (%5) 68,31 27,38 053 158 - 2,20
Cinko Asetat (%5) 67,24 30,26 0,89 161 - -
Cinko Oksit Nano (80-200 nm) 67,79 28,11 2,46 1,64 - -

(%5)
Cinko Oksit Nano (10-30 nm) (%5) 72,20 22,99 3,16 1,65 - -

Tablo 6.9’a gore sol-jel yontemine gore yapilan bitim islemleri sonrasi C
elementinin ylizdesi artarken O elementinin ylizdesinde azalma meydana gelmistir.
Islemsiz kumasta yalnizca C ve O elementleri bulunurken, islemli numunelerde

kaplamanin igerigine bagl olarak Si, Zn, S ve N gibi elementlerin de bulundugu
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gozlenmistir. Si elementi, sol-jel ¢ozeltisinin baslatict maddelerinden kaynaklandig:
icin tiim numunelerde birbirine yakin degerlerde bulunmustur. Diger elementler ise
sol-jel ¢ozeltisine ilave edilen ¢inko tuzlar1 ve ¢inko oksit nano tozlarinin igerigine
bagl olarak degiskenlik gdstermistir. Cinko (Zn) igerigi bakimindan en iyi ¢ozelti
¢inkooksit nano tozlarindan kii¢iik molekiillii olan tozun katkilandirildigi kaplamayla

elde edilmistir.

Islemsiz keten kumasin EDX analiz grafigi Sekil 6.12°de verilmistir.

cps/eV

Sekil 6.12: islemsiz keten kumagin EDX analiz grafigi

Islemsiz olan liflerin yiizeyinde yalmzca C ve O elementlerinin pikleri

bulunmustur.
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Cinko Siilfat (%5) ile yapilan analiz sonuglarma gore Sekil 6.13’deki gibi
atomik bir degisim meydana gelmistir. Kaplamanin igerigine bagl olarak C ve O

haricinde Zn, Si ve S elementlerinin var oldugu gézlenmistir.

cps/eV

Zn

6 8 10

Sekil 6.13: Cinko silfat (%5) ile islem gormiis keten kumasin EDX analiz grafigi

Cinko Nitrat (%5) ile yapilan analiz sonuglarina gore Sekil 6.14’deki gibi
atomik bir degisim meydana gelmistir. Kaplamanin igerigine bagli olarak C ve O

haricinde Zn, Si ve N elementlerinin var oldugu gézlenmistir.

cps/eV
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Sekil 6.14: Cinko nitrat (%5) ile islem gormiis keten kumasin EDX analiz grafigi
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Cinko Asetat (%5) ile yapilan analiz sonuglarina gore Sekil 6.15°deki gibi
atomik bir degisim meydana gelmistir. Kaplamanin igerigine bagl olarak C ve O

haricinde Zn ve Si elementlerinin var oldugu gézlenmistir.

cps/eV

Sekil 6.15: Cinko asetat (%5) ile islem gormiis keten kumasin EDX analiz grafigi

Cinko Oksit Nano (80-200 nm) (%5) ile yapilan analiz sonuglarina gore Sekil
6.16°daki gibi atomik bir degisim meydana gelmistir. Kaplamanin igerigine bagl

olarak C ve O haricinde Zn ve Si elementlerinin var oldugu gézlenmistir.

cps/eV

Zn

Sekil 6.16: Cinko oksit nano (80-200 nm) (%5) ile islem gormiis keten kumasin
EDX analiz grafigi
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Cinko oksit Nano (10-30 nm) (%)5) ile yapilan analiz sonuglarina gore Sekil
6.17°deki gibi atomik bir degisim meydana gelmistir. Kaplamanin igerigine bagl

olarak C ve O haricinde Zn ve Si elementlerinin var oldugu gézlenmistir.

cps/eV

=]
4

Sekil 6.17: Cinko oksit nano (10-30 nm) (%5) ile islem gormiis keten kumasin EDX

analiz grafigi
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7. SONUC VE ONERILER

Bu tez caligmasinda, {i¢ farkli ¢inko tuzu (¢inko asetat, ¢inko nitrat ve ¢inko
stilfat) ve iki farkli ¢inko oksit nano tozu ile sol-jel yontemine gore iki farklh
konsantrasyonda hazirlanan kaplamalar keten kumaslara emdirme-kurutma-fiksaj
yontemleriyle uygulanmistir. Kaplama sonrast kumaslarin % agirhik degisimleri,
ultraviyole koruma faktorleri, antibakteriyel 6zellikleri, burusmazlik agilari, kopma
degerleri ve beyazlik-sarilik degerleri standartlara uygun sekilde belirlenmistir.
Ayrica kaplamalarin lif yiizeyinde olusturdugu film tabakasi ve kaplamalarin element
igerikleri sirasiyla Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dispersiv X-Isini

analizi (EDX) araciligiyla incelenmistir.

Yapilan kaplamalar sonras1 % 4,17 ile % 11,46 arasinda degisen oranlarda
agirhik artist gozlenmistir. Cinko igerikli kimyasallarin konsantrasyonu arttikca
kumaslarin da agirligi buna paralel olarak artmistir. En az agirlik artis1 diisiik

molekiil ¢apina sahip (10-30 nm) ¢inko oksit nano tozu ile elde edilmistir.

Yapilan kaplamalar sonrasi tiim numunelerin burusmazlik agilarinda belirgin
bir degisim oldugu gozlenmistir. Cinko tuzlar1 ve ¢inko oksit nano tozlari arasinda
cok oOnemli farkliliklar gozlenmemis konsantrasyonun degisimi de sonuglari pek

etkilememistir.

Yapilan kaplama islemlerinin kopma mukavemeti ve kopma uzamasi
degerlerini  diiglirdiigii  gozlenmistir. Cinko icerikli kimyasal maddelerin
konsantrasyonunun arttirilmasi ile diismenin de arttigi belirlenmistir. Ancak ¢inko
tuzlar1 ve ¢inko oksit nano tozlarmmin arasinda Onemli sayilabilecek bir fark

yasanmamistir.

Yapilan kaplama islemleri sonrast kumaslarin egilme uzunlugu ve egilme

......

sertlesmeye neden oldugunu gostermistir. Cinko icerikli kimyasal maddelerin
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konsantrasyonunun arttirilmasi ile degerler daha fazla artis gostermistir. Ancak ¢inko
tuzlart ve ¢inko oksit nano tozlarinin arasinda onemli sayilabilecek bir fark

yasanmamistir.

Yapilan kaplama islemleri sonrasi beyazlik indisi degerlerinin arttig1 sarilik
indisi degerlerinin diistiigli gézlenmistir. En yliksek beyazlik degerlerine ¢inko oksit

nano tozlari ile ulasiimistir.

Islemsiz numunede Ultraviyole Koruma Faktérii (UPF) degeri 5 iken ¢inko
katkilt sol-jel kaplamalarla islem sonucu tiim numunelerde bu deger 10’a ¢ikmustir.
Bu da vyapilan islemin ultraviyole koruyucu ozelliginde gelisme oldugunu

gostermistir.

Islemsiz numunede canli bakteri sayismin azalmadigi yani antibakteriyel
aktivitenin bulunmadigi belirlenmistir. Diger taraftan ¢inko igerikli kimyasallarla
katkilandirilmis kaplamalarla islem gdren numunelerin hepsinde %90’un iizerinde

bakteri azalmasinin meydana geldigi gézlenmistir.

SEM analizi ile islemsiz ve islemli keten liflerinin ylizey gorintiileri
incelenmistir. Islemsiz keten yiizeyinin bogumlu ve piiriizlii bir yiizeye sahip oldugu
ancak sol-jel yontemine gore hazirlanan kaplamalar sayesinde yiizeyde olusan film
tabakasinin piiriizleri kapattigt gozlenmistir. Ayrica ¢inko igerikli kimyasallarin
partikiil goriiniimleri de incelenmis ve ¢inkooksit nano tozlarmin oldukca kiglk ve

ince partikiiller olusturduklari i¢in homojen bir dagilim gosterdikleri anlasilmistir.

EDX analizi ile kaplamalarin element icerikleri ylizdesel olarak belirlenmis
ve grafiklerle gosterilmistir.  Islemsiz kumasta yalnizca C ve O elementleri
bulunurken, islemli numunelerde kaplamanin igerigine bagl olarak Si, Zn, S ve N
gibi elementlerin de bulundugu goézlenmistir. Cinko (Zn) igerigi bakimindan en iyi
¢ozelti ¢inkooksit nano tozlarindan kiigiik molekiillii olan tozun katkilandirildig:

kaplamayla elde edilmistir.

Sonu¢ olarak keten kumaslarda burusmazlik, antibakteriyel etkinlik ve

ultraviyole koruyuculuk tek adimda elde edilebilmis ve fiziksel 6zelliklerde 6nemli
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sayilabilecek bir degisim gozlenmemistir. Fonksiyonel etkinlik bakimindan ¢inko
oksit nano tozlari, ¢inko tuzlarindan daha elverisli bulunmustur. Konsantrasyon

bakimindan da %]1’lik konsantrasyonun yeterli oldugu sonucuna ulasilmistir.

Bu tez c¢alismasi, keten kumaslara sol-jel yontemiyle tek adimda
multifonksiyonel 6zellik kazandirilmasi bakimindan 6nem tagimaktadir. Ayrica keten
kumaslar iizerinde mikro ve nano partikiillii ¢inko bilesiklerinin etkileri de daha dnce
karsilastirilmamistir.  Nanopartikiillii ¢inko bilesikleri daha ince ve homojen

kaplamalarin olugsmasina olanak verdigi i¢in 6nerilmektedir.
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