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Yasamin her alaninda kullandigimiz ara¢ gereclerin yangin riskine karsi 1yi
korunmas1 gerekmektedir. “Yanabilirlik” bu iirlinlerin en 6nemli dezavantaj
konumundadir. Gii¢ tutusurluk maddelerinin eklenmesi ile herhangi bir yangin
kazas1 durumunda zararlar ve kayiplar engellenebilmektedir. Bu nedenle yasamsal
alanda kullanilan iriinlere eklenen giic tutusurluk maddeleri giderek Onem
kazanmaktadir. Huntit-hidromanyezit mineral karisimi; gii¢ tutusurluk malzemesi,
boya, plastik, polimer, 6zel lastik ve ilag sanayisinde kullanilmaktadir. Huntit-
hidromanyezit karigim mineralinin en 6nemli 6zelligi giic tutusurluk etkinligi
olmasidir. Literatiirde huntit-hidromanyezit karigimlarinin polimer kompozitlere
gii¢ tutusurluk dolgu maddesi olarak ilave edildigi ¢aligmalar bulunmasina ragmen
tekstil malzemelerine sol-jel yontemi kullanilarak aktarildigi az sayida c¢alisma
bulunmaktadir.

Bu tez c¢alismasinda, pamuklu kumaslara gii¢ tutusurluk 6zelligi
kazandirmak i¢in sol-jel yontemi ile glic tutusurluk oOzelligine sahip huntit-
hidromanyezit minerali ilave edilerek nanosoller hazirlanip pamuklu kumaslara
aktarilmistir. Bu amag i¢in Oncelikle huntit-hidromanyezit tozlarinin silanlar ve
yukseltgen maddeler kullanilarak yiizey modifikasyonu yapilmistir. Ardindan
yiizey modifikasyonu gerceklestirilmis huntit-hidromanyezit katkili ve silan esasli
nanosoller hazirlanarak pamuklu kumaslara emdirme-kurutma-fiksaj yontemi ile
kaplama yapilmistir. Kaplanmis kumaslarin morfolojik yapisini belirlemek i¢in
FTIR-ATR ve SEM-EDS cihazlar1 kullanilarak analizler yapilmistir. Giig
tutusurluk 6zelliklerini belirlemek i¢in kaplanmig kumaslarm LOI testi, DTA-TG
analizleri, koni kalorimetre analizi, dikey gl¢ tutusurluk testi, kiil i¢erigi tespiti ve
piroliz gaz kromatografisi-kiitle spektroskopisi analizi gergeklestirilmistir. Ayrica
kaplanmis kumaslarm kiitlesel artis, beyazlik ve sarilik ve mukavemet degerlerini
belirlemek i¢in analizler yapilmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Sol-jel teknolojisi, nanoteknoloji, huntit-
hidromanyezit, gii¢ tutusurluk, pamuklu kumas



ABSTRACT

INVESTIGATION THE FLAME RETARDANCY PROPERTIES OF
COTTON FABRIC TREATED WITH NANOSOLS CONTAINING
HUNTITE-HYDROMAGNESITE
MSC THESIS
HUSEYIN TOPCU
PAMUKKALE UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

TEXTILE ENGINEERING
(SUPERVISOR:ASSOC. PROF. DR. NURHAN ONAR CAMLIBEL)

DENIZLi, AUGUST 2019

In all fields of life the tools and equipment we used must be well protected
against fire risk. “Flammability” is the major disadvantage of these products. The
addition of flame retardants to the products can prevent damages and losses in case
of a fire accident. Therefore, adding flame retardants to products are becoming
increasingly important to use of them. Huntite-hydromagnesite mixture is used in
flame retardant, dying, plastic, polymer, special rubber and pharmaceutical
industries. Flame retardancy is the most important property of huntite-
hydromagnesite mixture. In literature, there are studies where huntite-
hydromagnesite mixtures were added to polymer composites as flame retardant
fillers. However, there is limited reported study in which huntite-hydromagnesite
mixture are transferred to textile materials by sol-gel method.

In this thesis, nanosols consisting of huntite-hydromagnesite mineral and
silanes were prepared by sol-gel method and transferred to cotton fabric to achive
flame retardant coated cotton fabrics. For this purpose, the surface modification of
huntite-hydromagnesite powders has been carried out using silanes and oxidizing
agents. After that, surface modified huntite-hydromagnesite powders and silane
based nanosols were prepared and coated to cotton fabrics by pad-dry-cure method.
Morphological structures of coated facbric were determined by FTIR-ATR and
SEM-EDS instruments. LOI test, DTA-TG analysis, cone calorimeter analysis,
vertical flame retardancy test, ash content analysis and pyrolysis gas
chromatography-mass spectroscopy analysis were carried out to determine flame
retardancy properties of coated fabrics. In addition, tensile strength, add-on,
whiteness and yellowness index values of coated fabrics were measured.

KEYWORDS: Sol-gel technology, nanotechnology, huntite, huntite-
hydromagnesite, fire retardancy, cotton fabric
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1. GIRIS

Tekstil materyallerinin  ylzey modifikasyonunda sol-jel teknolojisinin
kullanim1 malzeme bilimlerindeki gelismelerle son 10 yilda biiylik 6nem kazanmustir.
Tekstil bitim igslemlerinde sol-jel teknolojisinin kullanimi ile tekstil materyallerine
fotokromik, elektrokromik ve termokromik, aginma dayanima, filtrasyon, adsorpsiyon
ve secici-gecirgenlik, UV-koruyucu, antistatik, antimikrobiyal, kendi-kendini
temizleme, burusmazlik, siiperhidrofobluk, su-Kir-yag iticilik ve gii¢ tutusurluk
ozellikleri gibi ¢ok cesitli fonksiyonel 6zellikler kazandirilabilir. Tekstil igletmesine
de kolaylikla uygulanabilen ve basit bir uygulama yontemine sahip olan sol-jel
teknolojisi ile nanoboyutta kaplanan filmler ile tekstil materyaline fonksiyonel
Ozellikleri tek bir proses ile kazandirilabilmektedir. Bu tez galigmasinda; sol-jel
teknolojisi kullanarak huntit-hidromanyezit karigimi katkisi ile inorganik kondense
fazda etkinlik gosteren halojen icermeyen g¢evre dostu gii¢ tutusurluk maddelerinin
kalic1 olarak pamuklu kumasa aktarilmasi ile gii¢ tutusur 6zellik kazandirilmasi ve bu

Ozelligin gelistirilmesi amaglanmustir.

Gundmuizdeki konvansiyonel bitim islemlerinin ¢ok yiiksek konsantrasyonda
(300-500 g/1) kimyasal madde, su ve enerji sarfiyatma neden olmasi ve gevreye
ve/veya insan sagligina zararh atiklara sebep olur. Bu atiklar absorbe edilebilir organik
halojenler ve/veya formaldehit igerikli/agiga ¢ikaran (AOX) ¢ok miktarda atik ytikii
olugturmasi ve ¢ogu bitim maddesinin yurt dis1 menseili firmalar tarafindan Uretilmesi
ve yurtdisma bagimliligr artirmast gibi ¢ok fazla dezavantaji vardir. Bu tez
calismasinda kullanilan nanosoller ve en dnemli kaynaklar1 Turkiye ve 6zellikle
Denizli’de ¢ikariliyor olan huntit-hidromanyezitin kullanilmas ile bu dezavantajlarin
ortadan kaldirilmasi mimkinddr. Sol-jel teknolojisi ile tek adimda ve daha az
kimyasal madde/su/enerji kullanarak tekstil materyallerine etkili ve dayanikli gii¢
tutusurluk ozelligi kazandirilabilmektedir. Bdylece katma degeri ve rekabet
edebilirligi yiliksek tiriinler sol-jel teknolojisi ile Uretilebilmektedir. Sol-jel teknolojisi
kanserojen icerikli insan saghigina ve ¢evreye zararli AOX icermez. Ayrica halojen

icermeyen ve formaldehit acgiga ¢ikarmayan iirlinler iretebilen bir yontemdir.



Gliniimiizde 6zellikle ihrag iirlinlerinde Avrupa Birliginin getirmis oldugu kimyasal
madde smirlamalart gittikce artmakta ve pek c¢ok {iriin reklamasyona ugrayarak
firmalarmn zarar etmesine neden olmaktadir. Bu nedenle nanoteknolojik ve ¢evre dostu
uygulamalarin 6nemi giinden giine artmaktadir. Gelistirilen bu tirtinler Tiirkiye ve

Diinya pazarinda yiiksek rekabet edebilirlige ve katma degere sahip olacaktir.

Literaturde 6zellikle sol-jel teknolojisi ile fosfor (P), azot (N) ve silika (SiO2)
iceren baglaticilar kullanilmistir. Bu baslaticilarin sinerjik gii¢ tutusurluk etkilerinden
faydalanmak amaci ile tekstil materyallerine gii¢ tutusurluk 6zellik kazandirilmaya
calisilmistir. Fakat gii¢ tutusur ozellikleri bilinen ve en fazla kaynagmin Tiirkiye
(Denizli) ve Yunanistan’da bulundugu huntit-hidromanyezit karisimmin kompozit
polimerlere katki maddesi olarak kullanilmasina ragmen tekstil malzemelerine
aktarilmasi {izerine ayrintili bir ¢alismaya literatiirde rastlanmamustir. Sol-jel yontemi
ile kumaslara gii¢ tutusur 6zellik kazandirmak 6zellikle dosemelikler, perdeler ve masa
ortlleri gibi ev tekstil Grlnlerinde ve askeri tekstiller gibi teknik tekstil Grtinlerde

kullanim alan1 bulacaktir.

1.1  Gii¢ Tutusurluk Bitim Islemleri Hakkinda Genel Bilgi

Giig tutusurluk bitim islemi tekstil malzemelerinin 6nemli bir bitim islemidir.
Yanginlarda diinya ¢apinda her yil binlerce insanin 6lmesinden dolay1 gii¢ tutusurluk
islemleri her zaman biiyiik bir éneme sahip olmustur. Sofa veya paspasa diisen
sigaradan, mumla temas eden perdeden vs. evde ¢ikan yanginlar1 sik sik duyulmaktadir
(Mahltig ve dig. 2005%). Ingiltere’de her yil yangmlar sonucu 800-900 kisi hayatmni
yitirmekte ve 15000 kisi yaralanmaktadir. Oliimlerin ¢ogu dumanm ve
karbonmonoksit gibi toksik gazlarin solunmasi ile yaralanmalarin ¢ogu ise yanma
sonucu agiga c¢ikan 1s1 sonucu meydana gelmektedir (Price ve dig. 2001). Ginlik
yasamimmizda tekstiller halilardan dosemeliklere, yatak Ortiilerinden perdelere ve
giinliik kiyafetlerimize kadar pek ¢ok kullanima sahiptirler ve tekstil materyallerinin
cogu organik ve kolay tutusur Ozellige sahiptir. Tutugmada birincil kaynak
tekstillerdir. Tekstiller alevin hizla yayilmasina katkida bulunmaktadir. Fakat tekstiller
olmaksizin istenen estetik Ozelliklere ve konfora sahip bir oda yapmak miimkiin
degildir. Dolaywsiyla tekstil materyallerine giic tutusurluk o6zelligi kazandirmak

Onemlidir.



Gli¢ tutugurluk malzemeleri eklendigi materyalin alevlenebilirligini
azaltmaktadir. Klasik iiriinlerin kullanimindan ¢ikan yanginlarda 5 dakika olan
yangindan kagis zamaninin, gii¢ tutusurluk malzemesi katkili tirlinlerde 15 dakika
oldugu literatiirde belirtilmistir (Sekil 1.1 ve Sekil 1.2). Gii¢ tutusurluk malzemeleri;
yanginin baslama riskini azalttig1 gibi yanginin yayilma riskini de azaltmaktadir. Bu
fonksiyon ile kagig zamanin1 arttirarak can kayiplarini ve yaralanmalar1 azaltmakta,

aynt zamanda ciddi maliyet kayiplarinin ve olumsuz ¢evresel etkilerin Oniine

gecmektedirler (Yucel ve Gil 2017).
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Sekil 1.1: Gii¢ tutusurluk malzemesi kullanilmayan bir ortamda yangin an1 baglangic1 (Ycel ve Gill
2017).
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Sekil 1.2: Gi¢ tutusurluk kullanilmig bir ortamda yangin baslangic an1 (Ylcel ve Gl 2017).



Yanma; yakit, 1s1 ve oksijene ihtiyag duyan ekzotermik bir reaksiyondur.
Tekstil materyallerinin yanis 6zellikleri lifin tipine, karisim 6zelliklerine, kumasin
yapist ve lizerindeki terbiye maddelerinin cinsine ve alev kaynagmin yapisi, temas
sliresi ve kumas ile temas noktasi (kumasin yiizii, alt1 gibi) ve kumasin yanis acis1 gibi
ozelliklere baglidir (Schindler ve Hauser 2004; Pabelina ve dig. 2012; Omerogullari
ve Kut 2012; Horrocks 2001). Dogal lifler termoplastik degildir, dolayisiyla 1s1
kaynagina maruz birakildiklarinda, yumusama veya erime olmadan 1s1l bozunma
(piroliz) ve sonra yanma gerceklesir. Fakat termoplastik 6zellikte sentetik lifler 1s1
kaynag1 maruziyeti ile piroliz sicakligina ulasmadan once erir, damlayarak alevden
uzaklasir. Dolayistyla farkli liflerin camlagma, erime, kendiliginden tutusma ve kritik
tutusma sicakliklar1 ve dolayisiyla Limit Oksijen Indeksi (LOI) degerleri farklidr.
Tablo 1.1°de bazi liflerin 1s1l parametreleri ve LOI degerleri goriilmektedir. 24 ve lizeri

LOI degerleri liflerin gii¢ tutusurluk 6zelliklerini gostermektedir.

Tablo 1.1: Bazi liflerin 1s1l parametreleri ve LOI degerleri (Horrocks ve Tunc 1989; Coban 1999).

Lif Cinsi Tg'(°C) | TM*(°C) | Tp3(°C) | Tc*(°C) LOI(%) | Termoplastik
Yun - - 245 600 25 -
Pamuk - - 350 350 18.4 -
Viskon rayon - - 350 420 18.9 -
Naylon 6 50 215 431 450 20-21.5 +
Naylon 6.6 50 265 403 530 20-20.1 +
Polyester 85 255 420-427 480 20-21 +
Poliakrilonitril 100 220 290 250 18.2 +
Polipropilen -20 165 469 550 18.6 +
Modakrilik 80 240 273 690 29-30 +
PTFE 126 327 400 560 95 +
Nomeks 275 325 410 500 28.5-30 +
Kevlar 340 - 590 550 29 -
PBI 400 - 500 500 40-42 -

-:Termoplastik yapida degil;
+:Termoplastik yapida

! Tg: Camlagma sicakligi

2 Tm: Erime sicakli

3 Tp: Kritik tutusma sicaklig1 (piroliz)
4 Tc: Kendilliginden tutugsma sicakligt



Selilozun piroliz reaksiyonu iki basamakta meydana gelmektedir. Birinci
basamakta sicaklik 300 °C’den daha diistiktiir. Meydana gelen temel prosesler molekiil
agirliklarinda ve polimerizasyon derecesinde diisme, serbest radikallerin olusumu,
suyun ag¢iga c¢ikmast ve karbonil ile karboksil gruplarinin olusmasidir. Bu olaylar
esnasinda ortama CO yanici ve CO; gibi yanici olmayan gazlarin salimi artar ve geriye
komiirlesmis atik kalir. Glikozun termal parcalanmasi sonucu Levoglukozan ve
levoglukozenon {irtinleri olusur. Levoglukozan olusumu yanici gazlarin ve yanici
triinlerin olusumunu artirir. Sekil 1.3te seltiloz pirolizi sonucu furfuril alkol, furfurol,
asetaldehit, metanol ve etanol gibi cesitli yanict maddeler agiga ¢ikmaktadir. Ikinci
basamakta 350 °C sicaklikta eger disaridan bir kivilcim etkisi varsa, karisim tutugsmaya
baslar, dolayisiyla 350 °C sicaklik, pamuk lifi i¢in kritik tutusma sicaklhigidir. Pamuk
lifi 400 °C’ye kadar sitildiginda agiga ¢ikan yanicit gaz karisimi asiri derecede
artacagindan, disaridan herhangi bir etki olmaksizin lif kendiliginden tutusur (Coban

1999).

- —™ 0
e -=CH 390 C
CH C—CH,OH Fugfunl
\O/’ “
. - 0
CH,OH CH,0H —0 (H-H 315 ¢
) O . CH C—cC
) \ N o\ H C—CHO  Fudfurol
/H \ 350 C —l,,' H (0}
__Q.T-\ ‘?H H s — ) sy HO— OH H/, o
H O\ / \1 |/ H CH3CHO 400 C Asetaldehit
H on H OH  CH;OH 410°¢  Metanol
Seloloz Levoglikozan CH,CH,OH 202°C Tanol

Sekil 1.3: Sellozun pirolizi sonucu agiga ¢ikan bazi maddeler (Coban 1999).

Seliillozun 1s1 maruziyeti sonucunda 2 farkli reaksiyon gerceklesebilir. Bu
reaksiyonlar (1.1), (1.2) ve Sekil 1.4’te gosterilmistir. Normalde bu iki reaksiyon
birlikte gergeklesir. Fakat gii¢ tutusurluk kimyasallarinin kullanilmas: ile reaksiyon
dehidrasyon reaksiyonu yoniine kaymakta ve bu da liflerin yams oOzelliklerini
degistirmektedir. Dehidrasyonda piroliz daha diisiik bir sicaklikta baglar,
malzemelerin DTA-TG analizinde Tonset sicakliklar: daha diistik sicakliklara diiser ve
daha az 1s1 ag18a ¢ikar ve daha az ugucu ve yanici gaz iiretilir ve kdmiir olusumu artar

(Car 1995).
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Sekil 1.4: Pamugun 1s1 ile 1s1l degradasyonunun sematik gosterimi (Alongi ve Malucelli 2015).

Endiistriyel kullanim siirecinde gii¢ tutusurluk malzemelerinin gelisiminde

neden olan olaylar ve ¢oziimleri Tablo 1.2°de verilmistir.

Tablo 1.2: Dénemsel olarak gii¢ tutusurluk malzemelerinde gelismeler (Yucel ve Giil 2017).

Giic tutusurluk Malzemelerinin Gelistirilmesi Siireci

10 Yilhk

Olaylar Cozumler

Donemler
o ) Tutusma sicakliginin
1960 Ciddi yangmlara sebep olan ucuz polimer iriinler o .
indirilmesi

1970 Kagis i¢in yangin dumaninin ana faktdr olmasi Dumanin Azaltilmasi

Is1 dagilimini 6lgmek i¢in koni kalorimetrenin
1980-1990 ) ) Zirve 1s1larini indirme

gelismesi
2000 Cevreye zararli halojen gazlarm bulunmasi Halojensiz iiriin kullanimi

Iklim degisikligi ve diger cevresel duyarliliklarm ana . .
2010 Surdurdlebilir ekosistem

akim olmasi

Tekstil malzemelerini gii¢ tutusur yapmak i¢in ¢esitli yontemler vardir. Bazi

organik (Aromatik poliamidler, Kevlar, PVC, Nomex, karbon lifleri) ve inorganik

(cam lifleri) lifler kendi yapilarindan dolay1 gii¢ tutusur 6zellik gostermektedirler. Bazi

liflerin {retimlerinde kopolimerizasyon asamasinda veya lif g¢ekimi sirasinda

modifikasyonlar veya gii¢ tutusur madde ilavesi gerceklestirilebilir (Hilado 1974).

Gli¢ tutusurluk maddelerinin ilavesi ile Sekil 1.5°de goriilen yanma dongiisii kirilabilir

ve gaz fazinda (halojen iceren maddeler) veya kondense fazda (halojen icermeyen

maddeler, fosfor icerikli bilesikler ve komiir olusumunu artirici inorganik tozlar) gii¢

tutusurluk etkisi gosterebilirler.
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Sekil 1.5: Tekstillerin yanma déngiisii semasi (Malucelli 2016).

Genel olarak, gii¢ tutusur maddelerin islevlerini siralayacak olursak; piroliz
prosesini degistirerek, ac¢iga cikan yanici gazlarin miktarimi azaltabilir ve ayni
zamanda karbon kalintis1 gibi komiir olusumunu saglayarak tekstil materyali ve alev
arasindaki 1s1 ve kiitle transferini kontrol edip sinirlanabilmektedir. Klorlu veya
bromlu bilesenler gibi maddelerle giic tutusur etki ile tutugsma geciktirilebilir. Tekstil
materyali alev veya 1s1 kaynagiyla etkilesime gectiginde alev 1sis1 ile reaksiyona
girerek sisen bir koruyucu tabaka (termal bariyer) olusumu veya kdmiirlesme olusumu
saglanabilir (Salmeia 2016). Yani gii¢ tutusurluk saglayici kimyasal malzemeler ile
kumasin piroliz rotasini degistirerek, depolimerizasyonu en aza indirip, yanici atiklarin
olusumunu (6rnegin seliiloz i¢in levo-glukozan) azaltip, dehidrasyonu tesvik ederek

su ve kat1 kiil olusumunu arttirabilirler.

Gili¢ tutusurluk katki maddeleri, yanmay1 gergeklestiren veya koriikleyen
kosullar1 engelleme yoniinde islev gormektedirler. Gii¢ tutusurluk katki maddeleri,
ortamdaki oksijeni yok ederek alevi sondiiriir veya 1siy1 absorblayarak su buhari
ve/veya karbondioksit agiga ¢ikarir ve sicakligi diisiiriir. Cesitli giic tutusurluk katki
maddeleri sinerjik etkilerinden dolayi, birlikte kullanilirlar. Arastirmalar, yangin
sirasinda insan i¢cin en tehlikeli unsurun alev veya sicakligin olmadigi; gergek
tehlikenin yanma sirasinda aciga ¢ikan zehirli ve yogun duman oldugunu ortaya
koymustur. Yangin sirasinda hem alevin geciktirilmesi, hem de zararli gazlar ve

dumanim 6nlenmesi, s6z konusu gii¢ tutusurluk maddelerinin kullanimi ile miimkiin

olabilmektedir (Kangal 2004).

Tekstil materyallerin gii¢ tutusurluk islemleri i¢in kullanilan ¢esitli kimyasal
maddeler; karbonatlar, borat ve amonyum tuzlari, boraks/borik asit, diamonyum

fosfat, cinko kloriir gibi bilesikler, fosfor ve azot bilesikleri (sinerjik etki),
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aliminyumhidroksit, aliminyumtrihidrat ve kalsiyumkarbonat, antimon oksiklorit,
halojen igerikli gii¢ tutusurluk maddeleri ve ticari bir gii¢ tutusurluk maddesi olan

Tetrakis (hidroksimetil) fosfonyum kloritdir (THPC) (Proban islemi).

1.2  Gii¢ Tutusurluk Test Yontemleri Hakkinda Genel Bilgi

Tekstil materyallerinin gii¢ tutusurluk ozelliklerini tespit etmek kullanilan
testler ise LOI testi (ISO 4589 ve ASTM D2863), dikey gii¢ tutusurluk testi
(DIN54336, BS 5438 ve EN ISO 6941), alev yayilmas1 (UL-94, EN 60695 11-10,
ASTM D 635-03 ve D 3801-00), mikro-yanma kalorimetresi (ASTM D7309-13),
DTA-TG analizi ve koni kalorimetre (1SO 5660) testleri olarak siralanabilir (Salmeia
2016).

LOI, bir malzemenin yanmasi i¢in ortamda bulunmasi gereken hava
karisimindaki oksijen yiizdesi olarak ifade edilmektedir. Yani LOI testi
oksijen/(azot+oksijen) oranmidir (Sekil 1.6). Bu deger yiikseldikce malzemenin
yanicilig1 da dogal olarak diismektedir. Tekstil materyalleri LOI degerleri hacimce %
21 seviyesine kadar hizlica, LOI degeri hacimce % 21-25 arasinda ise yavasca
yanmaktadir. LOI degeri hacimce % 26 iizerinde oldugunda ise gii¢ tutusurluk

0zellikleri oldugunu gostermektedir. (Salmeia 2016).

N,/C,

Sekil 1.6: LOI testi (Web1 2017).

Bir tekstil materyalinin yaniciligin1 degerlendirmek igin, basit atesleme testleri
(BS 5438 ve EN I1SO 6941 gibi pek c¢ok standartta kullanilir) bagka bir olagan

yaklasimi temsil eder. Daha spesifik olarak, dikey olarak yonlendirilmis bir kumas
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numunesinin yiiziine veya alt kenarina standart bir gaz alevi uygulanir. Atesleme
gozle yapilan gozleme dayalidir ve Ornek kumasin yanmasi igin gereken siire
kaydedilir. Atesleme kaynagi uzaklastirildiktan sonra alev numunenin sonundaki
herhangi bir ucuna ulastiginda tekstil materyali testi gecemez. Alev sondiigiinde;
alevli yanma siiresi (afterflame), pariltili yanma siiresi (afterglow), son parilt1 sonrasi
kOmiir uzunlugu, deliklerin boyutu ve herhangi bir kalint: tiirii (erimis damla vb.) iyice

degerlendirilir (Sekil 1.7) (Salmeia 2016).

(b)

Sekil 1.7: Dikey glg tutusurluk testi cihazi (a)alttan yakma (b) kalint1 tiiri (Web2 2018; Nguyen
2012).

Koni kalorimetre testleri (ISO 5560’a gore) erken yanmaya iliskin standart
laboratuvar tezgah 6l¢ekli model haline gelmistir. Kontrollii radyan 1s1 kaynagina
maruz kalmis bir yanan materyalin 1s1 yayma hizin1 ve tutusmanin etkili 1sisini1
degerlendirir. Genellikle, Tutusma Siiresi (TTI), Toplam Is1 Yaymimi (THR), Is1
Yaymim Orani ve bu tekabiil eden zirve (HRR ve pkHRR), Yanmanin Efektif Isis1
(EHC), Kiitle Kaybi1 (ML) ve Kiitle Kaybi Orami (MLR) gibi parametreleri
degerlendirebilir.  Koni kalorimetresi, duman ftiretimini degerlendirmek i¢in de
kullanilabilir. Bu durumda CO ve CO2 konsantrasyonlarinin belirlenmesinin yani1 sira

duman yogunlugunun degerlendirilmesi gibi parametreleri de igerir (Sekil 1.8)
(Salmeia 2016).
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Sekil 1.8: Koni kalorimetre testi gorintileri (Web3 2018).

Sol-Jel Teknolojisi Hakkinda Genel Bilgi

Tekstil bitim iglemleri ile tekstil materyallerine cesitli fonksiyonel 6zellikler
kazandirilmaktadir. Son yillarda tekstil bitim islemlerinde sol-jel teknolojisinin
kullanimi ile tekstil materyalerine fonksiyonel 6zellikler kazandirmak iizerine ¢ok
sayida arastirma yapilmustir. Sol-jel teknolojisinin bitim iglemlerinde kullanilmasi
daha diisiik konsantrasyonda kimyasal madde kullanimi, daha diisiik sicaklikta
calisma, diisiikk maliyet, yiiksek etkinlik ve dayaniklilik, ¢cevre dostu uygulama olmast,

tek adimda pek ¢ok fonksiyonel 6zelligin tekstil materyaline kazandirilabilmesi, kolay
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aplikasyon ve tekstil isletmelerinde kolay uygulanabilirlik ve 06zel ekipman
gerektirmeme gibi avantajlara sahiptir (Ismail 2016). Bununla birlikte baslatici
maddelerin fiyatlariin yiiksek olmasi bu islemin bir dezavantaji olmasina karsin,
nanoteknolojik bir uygulama olan sol-jel prosesinde kimyasal maddelerin diisiik
konsantrasyonda kullanilarak yiiksek etkinlik saglamasi bu dezavantajin1 ortadan
kaldirmaktadir. Sol-jel prosesinin tanimma ge¢meden Once sol ve jelin tanimini
yapmakta fayda vardwr. Sol, bir sivi ile kolloidal kati1 partikiillerin stabil
stispansiyonuna denir. 3-boyutlu olarak birbirine baglanmis inorganik ag yapist jeli
olusturur. Jel, siv1 ile kat1 arasinda bir formdur. Polimerik yapida ya da sol partikiilleri
ile kolloidal yapida jel liretmek miimkiindiir. Sol- jel prosesi ise siv1 bir “sol” fazdan

kat1 bir “jel” faza sol bilesiminin ge¢isini i¢erir (Sekil 1.9).

.4 polymerizasyon - -

-

(yoduniagma) °s o jellegme
- °°° o -
o °8°8
baglengig Sol
Forucusy (kallaid)

Sekil 1.9: Sol-jel prosesi asamalar1 (Web4 2015).

Sol-jel prosesinde kullanilan bilesenler, baslaticilar (prekorsir)(tetraetoksi
silan, titanyum isopropoksit, vb.) ¢ozuculer (metanol, etanol, su) ve katalizorlerdir
(HCI, NaOH, vb.). Inorganik sol veya jelde bir metal (M) katyonu iceren baslatici,
kimyasal 6n baslatic1 olarak adlandirilir (Metal tuzu, metal alkoksiti). Jel olusum
reaksiyonlari ile sol icindeki yogun kolloidal parcaciklari kontrollii dagilimi ve belirli
bir polimerizasyon derecesinden sonra jel olusumu saglanir (Sekil 1.10). Metal
tuzlarinin genel formiili MmXn seklindedir. Burada M metal, X bir anyonik grup, m
ve n de stokiyometrik sabitlerdir. Metal tuzlarina 6rnek olarak alimiinyum kloriir
(AICI3), gimis nitrat (AgNOs3), indiyum stlfat verilebilir (Pierre 1998). Metal
alkoksitler M(OR)n genel formali ile ifade edilirler. Metal alkoksitlere aliminyum
etoksit (AlI(OC:2Hs)3), tetraetoksi silan (TEOS), titanyum isopropoksit, vb. 6rnek
olarak verilebilir (Kloskowski 2010; Niederberger ve Pinna 2009; Livage 1997,
Livage ve Ganguli 2001). M(OR), OR: alkoksi grubudur. Metal alkoksitlerin

adlandirilmasi Tablo 1.3’de gosterilmistir.

11



. . Kararsiz siispansiyon
Kararh Siispansivon

Erken azamalar Gec azamalar

Jelle.f,me

Sekil 1.10: Sol ve jel olusumunun sematik gosterimi (Web5 2012).

Tablo 1.3: Metal alkoksitlerin adlandirilmasi (Pierre 1998; Toygun 2013).

Alkol Alkoksit “OR™
R{OH) kisaltmas:
Metanol Metoksit OMe
CH:OH

Etanol Etokst OFEt
C,HsOH

1. propanol (n- propanol) 1-propoksit (n- propoksit) OPY'
C;H,0H

2, propanol (izo- propanol) 2- propoksit (1zo-propoksit) OPr’
C3H,OH

1. butanol (n-butanol) | bittoksit (n- bittoksit) OBu"
C4HyOH

2, butanol 2 biitoksit (sec- biitoksit) OBu’
CH;OH

2. metil propanol 2, metil propoksit (izo- biitoksit) OBuv'
(1zo- biltanol)

C4HyOH

2, metil- prop.2.0l Tertio bittoksit OBy
(terno- bittanol)

C4Ho(OH)

Metal tuzlar1 ve metal alkoksitlerin ¢ozelti kimyasi oldukga farkli oldugundan
On baslaticinin tiirline gore ¢oziicli se¢imi yapilmahidir. Coziicli, su veya bir organik
¢ozlcl olabilir.  Alkoksit ve su birbiri ile karigmadigindan sol-jel prosesinde
reaksiyonlarin gerceklesmesi i¢in uygun bir ¢oziiciiye ihtiya¢ vardir. Coziicii olarak
metal tuzlar i¢in su, metal alkoksitler igin alkoller kullanilir. CH30H (metanol),
C2HsOH (etanol), CsH7;OH (propanol), CsH9OH (butanol) gibi alkoller sol-jel
yonteminde ¢oziicii olarak kullanilirlar ve metal alkoksitlerle reaksiyona girerler
(Brinker ve Scherer 1989).

Sol-jel prosesinde asit veya baz katalizorler kullanilabilir (Sekil 1.11). Sol-jel
prosesinde hidroliz kullanilan katalizére bagl olarak asidik hidroliz ve bazik hidroliz
reaksiyonlar1 sekilde gerceklesebilmektedir. Asidik hidrolize ugrayan nanosoller, daha

yogun bir tabaka yapisi ve ¢apraz baglanan kondenzasyon urinleri verir. Bazik
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hidrolize ugrayan nanosoller ise, daha biiylik gozenekler ile partikiil agregatlar1

olusturur (Sekil 1.12).

Asit Katalwzorler Baz Katzlizorler
i
: I_
InOIEmlL g
L i

 Hidroklorik Asit

I
"

Nitrik Asit

= Hidroflorik Asit

5
sl
0
»
T

Sekil 1.11: Sol-jel prosesinde kullanilan katalizorler (Toygun 2013).

Jel noktasmdan uzakta kserojel

(a) Asit katalizli hidroliz

Jel noktasmdan uzakta Jel noktas kserojel

(b) Baz katalizli hidroliz

Sekil 1.12: Sol-jel prosesinin (a)asidik ve (b)bazik hidroliz reaksiyon adimlarinin gosterimi (Toygun
2013).

Reaktif alkoksit gruplar1 (-OR) igeren metal alkoksitler, bir inorganik asit veya
katalizor varliginda suda kolayca hidroliz reaksiyonlar1 gerceklestirebilirler. Hidroliz
reaksiyonunda alkoksit gruplari ile hidroksil (-OH) veya (-O-) ile yer degistirir. Daha
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sonra gerceklesen kondenzasyon reaksiyonuyla metaloksan baglar1 (M-O-M) olusur
(Sekil 1.13). Polimerler tiim ¢o6zelti boyunca genislediginde, polimerler geri
doniistimsiiz olarak jel formunu alirlar. Daha sonra jel kurutularak amorf xerogel

gozenekli yap1 (kuru jel) elde edilir (Nalwa 2003).

or _— ™
[ Hidroliz
RO—M—OR+ H;0 ——a~ RO—M—OH* ROH @
Esterla:
i sterlaame
OR OR OR
OR ] Alkol yozumlagmas |
RO—M—OR + HO—M—OR === RO—M—0—M—OR * ROH (b)
J Alkol ayngman  OR OR
R OR
OR OR Kondenzasyon N o
RO—M—0OH + HO—M—OR === RO_T_O_T_OR +HO (9
Hidroliz OR OR

R

Sekil 1.13: Hidroliz (a) , (b) ve (c) metal alkoksitlerin kondenzasyonu (Liao 2013).

Sol-jel teknolojisi ile ti¢ boyutlu ag olusumu Sekil 1.14’da gosterilmistir. Sol-
jel prosesi sonucu film, kaplama, seramik, cam, toz, lif veya aerojel formunda
malzeme tiretmek miimkiindiir (Sekil 1.15 ve 1.16). Sol-jel teknolojisi ile film, toz vb.
iiretiminde temel proses parametreleri baslatici/su molar orani, pH (asidik ve bazik
kosullar), sicaklik ve termal islem siiresi, nem, sol-jel baslaticilarinin kimyasal yapis1

(yani; zincir uzunlugu ve hidrolize edilebilir grup sayisi), baslatic1 tipi olarak

sayilabilir (Alongi 2014).
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Sekil 1.14: Baglatici olarak TEOS kulanilarak elde edilen 3 boyutlu ag olusumu (Web6 2013).
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Sekil 1.15: Sol-jel yontemi ile farkl formlarda malzeme iiretimi (Brinker ve Scherer 1989).

BASLATICILAR

QOZELTI

[/ Polimer makromolekiillers

"| { * s

v\;\

KOLLOIDAL JEL \\' / POLIMERIK JEL

Toz Elyaflar Kaplamalar Monolitler ":'zenlemm'g

——— _\\ _ o goze:

\\\//A_/ e —
Sinterleme Q’[
SERAMIK
Sekil 1.16: Polimerik jel ve koloidal jel ile farkli formlarda materyaller eldesi (Pierre 1998).

Kondenzasyon reaksiyonunda cesitli tekstil lifleri ile baglaticinin M-OH grubu
arasinda gerceklesen kovalent bag reaksiyonu Sekil 1.17°da gosterilmistir. Sekil

1.18’de ise nanosollerin tekstile aktarilmasi igin farkli yontemler gosterilmistir.
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Sekil 1.17: Cesitli tekstil yiizeyleri ile baslaticilarin reaksiyonu (Ismail 2016).
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nanasol
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v
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Sekil 1.18: Nanosollerin farkli yontemlerle (a), (b) tekstil materyaline aktarilmasi (Mahltig 2008).
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Sol-jel teknolojisi ile tekstil materyallerine gii¢ tutusurluk, su-, yag- ve Kir-
iticilik (Colleoni 2015), antibakteriyal etkinlik (Poli 2015), bocek iticilik (Ardanuy
2014), burugmazlik, kolay bakim &zellikleri (Huang 2006), UV-koruyuculuk, kendi
kendini temizleme, fotokatalitik etki (Colleoni 2012), haslik gelistirme, asmma
dayanimi, kopma dayanimi gibi mekanik 6zelliklerin gelistirilmesi gibi ¢ok ¢esitli

fonksiyonel 6zellikler kazandirilabilmektedir (Sekil 1.19, 1.20).

UVisilanndan koruma

Antibakteriyel Aktivite

—
~

\
\
Kendini
iyilegtirme
e CO,; + H,0
-
.,
li ' Leke tutmaz
=4 / 3
Gig tutuguriuk

Su iticilik

Sekil 1.19: Tekstil materyalleri igin sol-jel uygulamalar1 (Ismail 2016).

Agmmaya Su, yag ve Kir Giig
dayamm iticilik tutusuriuk
Boyama I UV Koruma
Sol-jel
Elektrik kaplama
iletkenligir T Kokularin

kontrollii salinim

v — .
?iyo-_uyurpluluk Biyokatalitik f\mll?:::uoblyel
ozellikleri szellikler ozellikler

Sekil 1.20: Tekstil bitim islemlerinde sol-jel teknolojisinin uygulama olanaklar1 (Mahltig ve dig.
2005P).

1.4  Huntit-Hidromanyezitin Ozellikleri ve Kullanim Alanlar

Huntit; bir kalsiyum magnezyum karbonat minerali olup karbonatlar smifi
altinda dolomit grubu icerisinde yer almaktadir. Kimyasal formiilii;CaMg3(COz3)s;
molekiil agirhigr 353,03 gridir (% 15,88 CaO, %3 4,25 MgO ve % 49,87 CO»).
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Elektron mikroskobu altinda altinda 1-2 p boyunda, dikddrtgen-kare levhacik

kristalleri y1g1s1m1 halinde goriiliir.

Hidromanyezit; sulu bir magnezyum karbonat bilesigi olup, kimyasal formulu:
Mgs(CO3)4(OH)2.4(H20) seklindedir (% 43,09 MgO, % 19,26 H20, % 37,64 CO>).
Mineral; renksiz veya beyaz, floresans 6zellikli, ignemsi, saydam, ipeksidir (Yicel ve

Giil 2017).

Arastirmacilar dogal huntit ve huntit-hidromanyezit karisim minerallerin
partikiillerini gorebilmek icin elektron mikroskobu kullanarak gerceklestirilmistir
(Sekil 1.21) (Hollinbery ve Hull 2010). Huntit dagilgan, saf beyaz goriintimliidiir ve
cogunlukla hidromanyezit ve/veya manyezitle birlikte bulunur. Huntit, dolomit
(CaMg(CO3)2) ve manyezitin (MgCQOs3) degisimi sonucunda olusmus, mineralin
fiziksel goriinilisiinii manyezite benzese de alev testi sonunda farkliliklar gosterir

(Kangal 2004; Hollingberry ve Hull 2010).

(@ (b)

Sekil 1.21: Huntit(a) ve hidromanyezit (b) partikillerinin SEM goriintusi (Hollinbery ve Hull 2010).

Huntit baskin beyaz renk Ozelliginden dolayr tarihte Eski Misir anit
mezarlarindaki boyanmis resimler/figiirlerde kullanilmistir. Roma imparatorlugu
donemine ait kargo gemi batiginda bulunan ahsapta huntitin tespit edilmesi ve 12. yy
Iran tarihi sanat eserlerinin analizi sonucunda peyaz pigment tespiti huntitin tarihsel
donemlerde kullanildig1 tespit edilmistir. Glnimuzde huntit ve hidromanyezit
minerallerinin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini bagli olarak yiiksek parlakligi ve

beyazligindan dolay1 emiilsiyon boyalarda ve kagit sanayisinde kaplama malzemesi
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olarak, dolgu genisletici, 6zel baglayict ve yapistirici, 6zel tip lastiklerde dolgu

sertlestirici olarak kullanilmaktadir (Yiicel ve Giil 2017).

Huntit-hidromanyezitin en 6nemli 6zelligi gii¢ tutusur olmasidir. Huntit-
hidromanyezit mineral esasli gili¢ tutusur kategorisine girer ve bu kategori;
Aluminyum Trihidrat (ATH), magnezyum hidroksit ve huntit-hidromanyezitten
olusmaktadir. ATH, diger gii¢ tutusur katki maddeleri arasinda kullanilan en eski gii¢
tutusur katki maddesi olup 1970’11 yillarin basindan beri kullanimi devam etmektedir.
Magnezyum hidroksit ve huntit-hidromanyezit ise 1980’li yillarin sonlarina dogru alev

geciktirici katki maddesi olarak pazara girmistir (Kangal 2004).

Dogal hidromanyezit pargaciklar1 bloklu bir morfolojiye sahiptir ve bir kez
islendiginde, partikiillerin cogunlugu isleme bagl olarak genellikle 1 ila 10 mm
arasindadir. Iki asamada yaklasik 220 °C ile 550 °C arasinda endotermik olarak ayrisir,
baslangigta su daha sonra karbondioksit salar ve kat1 bir magnezyum oksit kalintisi
birakir. Bu endotermik ayrisma ve inert gazlarin salimi, hidromanyezite gii¢ tutusurluk

ozelliklerini verir. Gergeklesen reaksiyon (1.3)’de gosterilmistir.
Mgs (C03)4 (OH)z 4H,0 — 5Mg0 +4CO, + 5H,0 (13)

Huntit partiktlleri bir plati (birden ¢ok katmanli gériiniim) morfolojiye sahiptir
ve hidromanyezit partikillerinden cok daha kiglktiir. Huntit iki asamada yaklagsik
450 °C ve 750 °C arasinda endotermik olarak ayrisir, sadece karbondioksit agiga
cikarir, kat1 bir magnezyum oksit ve kalsiyum oksit kaltis1 birakir. Gergeklesen

reaksiyon (1.4)’de verilmistir.

Mgs Ca(C0O3)4 — 3MgO + CaO + 4CO, (1.4)

@ (b) (©

Sekil 1.22: Sirasiyla dogal hidromanyezit(a), huntit(b) ve yaklasik 60:40 dogal hidromanyezit ve huntit
karisimi(Ultracarb)'nin TGA analizleri (Hollinbery ve Hull 2010).

19



Sekil 1.22°de dogal huntit, hidromanyezit ve ticari olarak Minelco tarafindan
tedarik edilmis Ultracarb ticari isimli huntit/hidromanyezit karigiminin TGA analizi
sonucu grafikleri verilmistir. Hidromanyezitin ayrigsmasi1 yaklasik 220 °C'de
gerceklesmeye baslar ve iki ana kiitle kaybi ile ilerler. Huntit yaklagik 450 °C'de
ayrismaya baslar ve yine iki biiyiik kiitle kaybiyla ilerler. Hidromanyezit ve huntit
karigimi, yaklasik 220 °C'den baslayan ve yaklasik 740 °C'de tamamlanan genis bir
ayrigma araligi saglar. Bu ayrigma reaksiyonlar1 sirasinda, hidromanyezit ve huntit
karigimmin orijinal kiitlesinin yaklastk % 54'G karbondioksit ve su olarak
salinmaktadir (Hollingberry ve Hull 2010; Hollingberry ve Hull 2012%).

Hidromanyezit  (Mgs(CO3)4(OH)2).4H20) ve huntit  (Mg3Ca(COs3)a)
karigimimin 1s1l par¢alanmasi sirastyla 220-550 °C ve 400-850 °C’de endotermik olarak
gerceklestirilir ve 1s1l parcalanma sonucu su ve CO2 aciga ¢ikar (Hollingberry ve Hull
2010). Huntit-hidromanyezit karigimimin gii¢ tutusurluk etkisi ayn1 zamanda komiir
olusumu ile izlenebilir ve olusan komiir 1s1l bariyer etkisi gosterebilir. Is1 ve aleve kars1
polimerin izolasyonunu saglayabilir (Hollingberry ve Hull 2012%). Ayrica k6mirin
dumani absorbe etmesi ile daha az duman yogunlugu elde edilebilir (Atay ve Celik
2010). Iyi bir gii¢ tutusurluk etkisi icin huntit-hidromanyezit karisimmm piroliz
sicakliginin, kaplama veya kompozit iiretimi i¢in kullanilan polimerin piroliz
sicakligina yakin olmasi1 gerekmektedir. Dolayisiyla huntit-hidromanyezit karigimi,
pamuklu kumasin gii¢ tutusurluk kaplamalarinda uygun bir gii¢ tutusurluk katki
maddesi olabilir. Gii¢ tutusurluk malzemeleri kondense faz ve gaz fazinda aktivite
gosterebilirler. Kondense fazda etkinlik gostere giic tutusurluk maddelerine; halojen
icermeyen huntit-hidromanyezit karigimi ve fosfor igerikli bilesikler 6rnek olarak
verilebilir. Gaz fazinda etkinlik gosteren gii¢ tutusurluk maddelerine 6rnek olarak ise
halojen igeren gili¢ tutusurluk maddeleri 6rnek verilebilir (Atay ve Celik 2012).
Alternatif olarak huntit-hidromanyezit karigimi, halojen igeren gii¢ tutusurluk
maddeleri ve aluminyum hidroksit (ATH) ve magnezyum hidroksit gibi endstride
yaygin olarak bilinen minerallere gore daha ekolojik ve ¢evre dostu olmasi avantajina

sahiptir (Hollingberry ve Hull 2012%).
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1.5  Literatir Ozeti

Tekstil materyallerine gii¢ tutusurluk kazandirmak amaciyla yapilmis cesitli
caligmalar literatiirde bulunmaktadir. Fosfat esterleri gibi fosfor iceren maddeler
koruyucu bariyer olarak davranan gii¢ tutusurluk maddeleri olarak kullanilmistir (Song
ve dig. 2005). SiOz, TiO2, AlO3z gibi metal oksit sollerinin veya bunlarin
karigimlarinin  kullanimmin 300 °C’ye kadar tekstil filtrelerinin 1s1 dayanimini
gelistirdigi bildirilmistir (Benfer ve dig. 2002). Nanosol uygulamasi ile bu filtrelerin
hava gegirgenligi az miktarda azaltilmis veya hi¢ azalmamistir. Bununla birlikte tekstil
filtrelerinin asmmma dayanimi gelistirilebilmistir. Florlanmis silan bilesikleri ile
modifiye edilen basit silika sol kaplamalar naylon halilarin gii¢ tutusurlugunu artirmak
i¢in kullanilmiglardir (Satoh ve dig. 2004). Fosfor i¢eren gii¢ tutusurluk bilesiklerinin
nanosol kaplamalarina ilavesi ile ve bu nanosollerin tekstil malzemelerine
uygulanmasi ile gii¢ tutusurluk ve 1s1 dayanimi 6zelliklerinin gelismesi beklenmistir
(Horrocks ve dig. 2000). Ortofosforik asit veya diamonyum hidrojen fosfat gibi fosfor
bilesikleri ile farkli silika sollerinin kombinasyonu ile pamuklu kumasta miikemmel

gug tutusurluk degerleri basarilabilmistir (Chapple ve dig. 2006).

Vroman ve dig. (2004), dihidrojen fosfat esasli (DGHP) veya monoguanidin
dihidrojen fosfat esasli bir regine (melamin) ile veya 3-amino propiletoksisilan (APS)
ile kombinasyon ile ve tek bagina farkli formulasyonlar kullanarak pamuklu kumaslari
kaplamuslardir. En etkili gii¢ tutusurluk maddesinin pH 4 kosullarinda hazirlanan ve
APS iceren (fosforik asit varhiginda) ¢ozelti ile elde edildigi bulunmustur. Hacimsel
% 60’dan daha yiiksek LOI degeri ve % 10 (agirliksal) komiir verimi elde etmislerdir
(Vroman ve dig. 2004).

Lecoeur ve dig. (2006), bir ¢alismalarinda monoguanidin dihidrojen fosfat
(MGHP) ve 3-amino propiletoksisilan gibi azot ve fosfor i¢eren farkli formulasyonlar
ile pamuklu kumasi1 kaplamislardir. Bu kumaslardan bazilarinin (MGHP, APS ve
melamin iceren, pH 4 daldirma testine dayanikli gii¢ tutusurluk sonuglar1 verdigini

tespit etmislerdir (Lecoeur ve dig. 2006).

Alongi ve dig. (2011), baslatici olarak tetrametilortosilikat (TMOS), ¢dziicii olarak
etanol ve su, katalizor olarak hidroklorik asit ve dibutilin diasetat ile hazirladiklar1

nanosoller ile sol-jel yontemi ile kaplanan pamuklu kumaslara gii¢ tutusurluk 6zelligi

21



kazandirmiglardir. Ayrica kaplanan kumaslarin giic tutusurluk oOzellikleri iizerine
baslatici:¢6ziicli molar oranmnin ve islem sicakliginin etkisini incelemislerdir. Koni
kalorimetre testleri sonuglarina gore, sol-jel yontemi kullanilarak 1:1 TMOS
(tetrametilortosilikat):H>0O molar orani kullanilarak 80 °C’de 15 saat kurutma
gerceklestirildiginde pamuklu kumaslar i¢cin en yiiksek gii¢ tutusurluk etkinligi elde
edilmistir. Bu kosullarda ¢alisildiginda toplam yanma suresinin (TTI) % 56 arttig1 ve
1s1 yayma hizinm (HRR) % 15 azaldig tespit edilmistir (Alongi ve dig. 2011).

Alongi ve dig. (2012), baslaticilarin zincir uzunlugunu (Sekil 1.23) ve ayrica
hidrolize edilebilir grup (Sekil 1.24) sayisini degistirerek, sol-jel ile islem ile kaplanan
pamuklu kumaslarin farkli yanma davranislar1 sergiledigini tespit etmislerdir. Islem
gérmemis kumas i¢in toplam yanma stiresi 40 sn iken, tetrametil ortosilikat (TMOS),
tetraetil ortosilikat (TEOS) ve tetrabutil ortosilikat (TBOS) islem goren kumaslar igin
sirastyla 70 sn, 57 sn ve 57 sn’ye artmistir. Hidrolize edilebilir grup sayisinin etkisi
g6z oniline alindiginda, TEOS’un davranisi ile 2 ila 6 arasinda etoksi grup sayisina
sahip dietoksi (metil) fenilsilan (DEMPhS), 3-aminopropil trietoksisilan (APTES),
trietoksi (etil) silan (TEES), 1,4- bis(trietoksisilil)benzen (bTESB) ve 1,2-
bis(trietoksisilil)etanin (bTESE) davranis1 karsilastirilmistir. Cok sayida alkoksi
islevsellik tasiyan bTESB ve bTESE, kumaslarin yanma 6zelligini 6nemli 6lgiide
degistirir: Ozellikle bTESB ile islem gormiis kumaslar, 5 saniye alev uygulamasinin
10 defa tekrarlanmasi sonrasinda dahi yanmamustir. Kalinti miktarlari
karsilastirildiginda islem gormemis pamuklu kumasin kalinti miktar1 % 10 iken,
TMOS, TEOS ve TBOS ile islem gormiis kumaslarin kalint1 miktarlar1 sirasiyla % 48,
% 35 ve % 33’e artmistir (Alongi ve dig. 2012).
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Name Code Number and type of alkoxy Chemical formula
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Sekil 1.23: : Farkli zincir uzunluklarina sahip baslaticilar (Alongi 2012).
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Sekil 1.24: Farkli sayida hidrolize edilebilir gruba sahip baslaticilar (Alongi 2012).

Alongi ve dig. (2014), saf silika ve fosfor katkili silika kaplamalarin pamuklu
kumasa gii¢ tutusurluk etkilerini arastirmislardir. Hazirladiklar1 sol-jel cozeltisini
normal ve oOnhidrolizli (24 saat geri sogutucuda mekanik karigtirma) olarak
hazirlayarak onhidrolizin gii¢ tutusurluk ozellikleri lizerindeki etkilerini de ayrica
incelemiglerdir. Silika ve fosfor katkili kaplamalarin piroliz sicakligina etki ederek
kalint1 miktarni arttirarak ve lif yiizeyinde olusan termal bariyer sayesinde ortama
yanici gaz ¢ikigin azalttigini tespit etmislerdir. Ayrica On hidrolizle hazirlanmis sol-
jel cozeltisiyle islem goren pamuklu kumasta daha iyi gii¢ tutusurluk sonuglari elde

edildigi gézlenmistir (Alongi ve dig. 2014).
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Alongi ve Malucelli (2015), yilina kadar sol-jel prosesi ile pamuklu kumaslara

giic tutusur Ozellik kazandirmak tiizere yapilan caligmalarla ayrintili bir derleme

bildirmislerdir (Alongi ve Malucelli 2015).

Liu ve dig. (2016), fosfor, silikon, ve nitrojen igceren yeni sentezledikleri
inorganik-organik kaplama cozeltisini [di-(trietoksisililpropil) fenilfosfamid (PPD-
PTES)] sol-jel yontemi ile hazirlayip, pamuklu kumas 5, 10, 20 ve 30 dakika boyunca
daldirmislardir. Silikon ve fosfor elementlerinin dispers bir sekilde lif ylizeyine
dagilmas: sayesinde kaplama, hem termal par¢alanma sirasinda koruyucu bariyer
islevi gérmiis ve ayni zamanda bozulma evresinde yanicit gazlarin salimmi da
engelleyerek pamuk kumaslarin gii¢ tutusurluk 6zelligini gelistirmislerdir. Daldirma
stiresi arttik¢a, komiir olusumu artarken, Tmaks, pkHRR ve THR degerleri azalmistir.
FTIR sonuglarina gore, islem goren 6rneklerin yanmasi sonucu yanici olmayan bir gaz
olan CO2’nin absorbans yogunlugu 6nemli miktarda degismezken, yanici gaz ve
urinlerde bulunan C=0 ve C-O-C gruplarmin yogunlugunun islem gormemis
orneklere gore azaldigi bulunmustur. Sekil 1.25’de kumaslarin dikey yakma testi

sonrasi goriintiileri verilmistir (Liu ve dig. 2016).
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Sekil 1.25: Farkli daldirma siirelerinde islem géren kumas 6rneklerinin dikey yakma testi sonrasi gériintiileri (Liu
ve dig. 2016).

Gu ve dig. (2016), fosfor katkili silika ¢ozeltilerine (Si/P) pamuklu kumasin
ylzey enerjisini azaltmak icin hekzadesiltrimetoksisilan (HDTMS) ilavesi ile tek
adimli sol-jel metoduyla pamuk kumaslara gii¢ tutusurluk ve su iticilik 6zelligi
kazandirilmaya ¢alisilmistir. Baslatic1 olarak metiltrimetoksisilan ve tetraetoksisilan
ve sulu ¢ozeltide katyonik/noniyonik yiizey aktif madde ve asit katalizorliigii saglamak
icin katki maddesi olarak amonyum bifosfat kullanilmistir. Sentezlenen sol HDTMS
ile modifiye edilip pamuk kumasa daldirma yontemiyle uygulanmistir. 600 °C’de

DTA-TG analizi sonuglarma gore, islem gormemis kumasin % 13,3 ve Si/P ile islem
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goren kumasin ise % 29,7 kalint1 oranma sahip oldugu bulunmustur. Sonug olarak
fosfor katkili silika kaplamanin yiizeyde fiziksel bir komiirlesme bariyeri olusturarak
1s1 yaymimini azalttig1 ve piroliz reaksiyonunu yavaglatarak yanici irlinlerin agiga
cikmasini sinirlandirdigi tespit edilmistir. Si/P ile islem goren 6rneklerin LOI degerleri
% 29,4’¢ yiikselirken, THR ve pkHRR degerleri diismiistiir. Bu sonuglar Si/P ile islem
goren kumaslarin miikemmel giic tutusurluk oOzelliklerini gostermistir. Ayrica
HDTMS katkis1 ile Si/P ile islem goren kumaslarin 134,6° temas agis1 degeri ile 1yi Su
iticilik degerlerine sahip oldugu tespit edilmistir (Gu ve dig. 2016).

Kappes ve dig. (2016), pamuklu, poliester ve poliester/pamuklu kumaslar1 (3-
trimetoksisililpropil) dietilentriamin (TRIAMO) ile sol-jel yontemiyle kaplamislardir.
Kaplanan ve kaplanmayan kumaslar fenilfosfonik asit ile muamele edilmislerdir.
Kumagslar alev uygulandiktan sonra delik olusumu, iist ve yan kenarlara alev yaymasi
ve yanma siiresi EN ISO 15025 standardina gore yiizey ve kenar tutusturma testleri ile
degerlendirilmistir. Pamuklu ve karisim kumaslarm iki adim muamelesi gii¢ tutusurluk
ozelliklerini gelistirmistir ve alev tutulmasindan sonra yanma ve delik olusumu
gozlenmemistir. Yalnizca sol-jel yontemi ile veya yalnizca fenilfosfonik asit ile islem
goren kumaslarda yanma ve delik olusumu gozlenmistir. Iki adiml prosesle ve
yalnizca fenilfosfonik asit ile muamele edilen poliester kumaglar alev ile temastan
sonra yanma ve delik olusumu gostermistir, fakat kumagsin yanma sirasinda alevden
geri ¢ekilmesi nedeniyle alev yan ve (st kenarlara ulasmamustir. Sol-jel prosesi alevle
tutusturmadan sonra yanma siiresinin uzamasina ve istenilmeyen bir 6zellik olan
kumasin alevden geri ¢ekilmesinin 6nlenmesine yol agmustir. pkHRR degerleri tek ve
iki adimda iglem goren tiim 6rnekler icin islem gormemis kumas orneklerine gore

diismiistiir (Kappes ve dig. 2016).

Sehic ve dig. (2016), baslatict olarak 9,10-dihidro-9-oksa-10-fosfafenantren-
10-oksit (DOPO)- modifiye viniltrietoksisilan (VTES) ve TEOS kullanarak sol-jel
prosesiyle islem goren poliamid 6 kumaslarinin ylizeyinde Si- ve P- varliginimn sinerjik
etkisini arastirmislardir. Kalint1 yiizdesindeki artis ve Tonset sicakligindaki azalma,
HRC, pkHRR ve THR degerlerindeki azalma islem goren kumasmn gii¢ tutusurluk
Ozelliklerini gostermektedir. Dikey gug¢ tutusurluk testine (DIN 53906) gore alevli
yanma (afterflow, AF) ve pariltili yanma (afterglow, AG) siireleri tespit edilmistir. Si-
ve P- kombinasyonu ve yalnizca Si- varligi damlayarak yanmayi 6nlemis, yakilan

ornegin altindaki pamugun yanmasini dnlemis ve daha uzun AF siresi ve parlayarak
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yanmanin olmamasina neden olmustur. Bu ¢alisma ile kondense fazda Si- ve P-‘un

sinerjik etkisi kanitlanmistir (Sehic ve dig. 2016).

Boukhriss ve dig. (2016), sentezlenen 1-metilimidazolyum Kklorir
propiltrietoksisilan (MCPTS) ve 1-piridinyum klorir propiletoksisilan (PCPTS)
tuzlarini igeren soller ile islem goren pamuklu kumaslarin gii¢ tutusurluk ve su iticilik
ozelliklerini arastirnuslardir. Islem goren kumaslarm giic tutusurluk ve su iticilik
ozellikleri gelismistir. Su alim miktarlar1 % 340°dan % 50’ye azalmistir. Islem
gormemis kumasa gore kalint1 miktar1 % 1°den % 93’e artmustir. 3 yikama adimindan
sonra ise kumaslar giic tutusurluk Ozelliklerini kaybetmigler ve tamamiyla

yanmiglardir (Boukhriss ve dig. 2016).

Zhang ve dig. (2016), gii¢ tutusurluk kazandirmak i¢cin TEOS ve borik asit
kullanarak sol-jel prosesiyle ipekli kumaslart muamele etmistir. Arastirmacilar
kumaslarin gii¢ tutusurluk 6zelliklerinin dayanimini gelistirmek i¢in ¢apraz baglayici
madde olarak 1,2,3,4-butantetrakarboksilik asit (BTCA) kullanmiglardir. Sonuglar
gostermistir ki, diger liflere gore diisiik yanicilik 6zelligi ile P, N ve Si igeren ipekli
kumaglarin LOI degerleri; BTCA ile ve daha sonra borik asit igeren nanosoller ile
muameleden sonra % 25,3’ten % 32,3’¢ artmistir. Ayrica ipekli kumaslarin giic
tutusurluk &zelliklerinin 30 yikamaya dayanikli oldugu bulunmustur. Islem géren
kumaslarin pkHRR, THR, kiitle kaybi, serbest kalan duman yogunlugu miktarlari
kontrol kumasina gore azalarak diisiik yanicilik 6zelligi gostermistir (Zhang ve dig.

2016).

Ren ve dig. (2016), TEOS ve polifosforik asit (PPA) kullanarak tek adimda
sol-jel prosesi ile islem goéren poliakrilonitril (PAN) kumaslarin gili¢ tutusurluk
ozelliklerini arastirmiglardir. Koni kalorimetre test sonuglarina gore LOI ve komiir
olusumu degerleri sirastyla % 30,2 ve % 69,48’¢ arttig1 ve THR, pkHRR, ates biiyiime
hiz indeksi (FIGRA), ortalama kiitle kayip orant (aMLR), duman iiretim hiz piki
(pSPR) ve toplam duman {iiretimi (TSP) degerlerinin azaldigi bulunmustur (Ren ve
dig. 2016).

Deh ve dig. (2016), fosforik asit ve iire kullanarak fosforilasyon ve ardindan
TEOS kullanarak sol-jel prosesi ile islem géren pamuklu kumaslarin gii¢ tutusurluk

ozellikleri iizerinde fosfor igeren bilesiklere nitrojen ve silika ilavesinin sinerjik
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etkisini arastirmislardir. Fosforilasyon ve sol-jel prosesi ile islem goren kumaslarin
10 yikamaya dayanim ile yiliksek LOI degerlerine (>%25) sahip oldugunu
bulmuslardir. Azot ve fosfor ile birlikte silikanin varligi 1s1l yalitim saglayan bir
bariyer gibi davranarak komiir olusumunda artisa ve gili¢ tutusurluk etkinligi igin
istenen dehidrasyon prosesini ilerlememesine neden olan yan iirlinlerin azalmasina
katkida bulunmaktadir. Pamugun diisiik sicaklikta dehidrasyonunun komiir
olusumunu destekledigi ve sinerjik etkinin, 1s1l par¢calanmas1 yanici gazlar ve liriinlerin
olusumuna neden olan levoglukozan olusumunu azalttig1 gézlenmistir (Deh ve dig.

2016).

Aksit ve dig. (2016), nitrojen ve silika kaynagi olarak (3-aminopropil)
trietoksisilan, silika kaynagi olarak (3-glisidiloksipropil) trimetoksisilan ve fosfor
kaynag1 olarak guanidine fosfat ile sol-jel yontemine gore muamele edilen pamuklu
kumaglarin gili¢ tutusurluk Ozellikleri lizerinde Si-, P- ve N-‘un sinerjik etkisini
kanitlamiglardir. Islem gdren kumaslarin LOI degerinin % 45,7 oldugu saptanmistir

(Aksit ve dig. 2016).

Grancaric ve dig. (2017), asidik kosullar i¢in noétralize edici olarak
monoetanolamin (MEA) ile birlikte baslatict olarak dietilfosfatoetiltrietoksisilan
(DPTES) kullanarak ve dayanimi artrmak igcin TEOS ve (3-glisidiloksipropil)
trimetoksisilan (GPTMS) ilavesi ile ve bunlar olmaksizin pamuklu kumaslart muamele
etmislerdir. Islem goren kumaslar % 29 LOI degerine sahiptir ve alev cekildiginde
kendi kendine sdnmektedir. Islem goren kumaslarm Tmaks sicakligindaki kalmnti
miktarlar1 iglem gérmeyen kumasa gore % 37,5’dan % 60’a artmugtir. THR degerleri
12 kJ/g’dan 4.2 kJ/g’a diismiistiir. Silika fazinin termal koruma etkisi ve fosfor ve
azotun sinerjik etkisiyle komiir olusumu pamuklu kumasin gii¢ tutusurluk 6zelliklerini
gostermektedir. Fakat islem goren kumaslarin LOI degeri bir yikama sonrasinda %

29’dan % 21’e diigsmiistiir (Grancaric ve dig. 2017).

Huntit-hidromanyezit karigimmmn polimer malzemelerde giic tutusurluk
malzemesi olarak kullanimi literatlirde arastirilmistir (Kangal ve Giiney 2006;

Hollingberry ve Hull 20122).

Atay ve Celik (2010), ¢alismalarinda huntit-hidromanyezit mineralini plastik

bilesikler ile kompozitlere olusturarak hem elektriksel 6zelliklerini hem de giic
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tutusurluk o6zelliklerini incelemistirler. Kompozit malzemeler elde edilmeden 6nce
huntit-hidromanyezitin pargacik boyutlar1 kiiclltiilmiistiir ve farkli oranlarda
kullanilarak kompozit malzemeler elde edip incelemislerdir. TGA analizi sonucunda
huntit-hidromanyezit katkili kompozit sadece % 56 kiitle kaybina ugrarken polimer
kompozit % 72 kiitle kaybina ugramigtir. Huntit-hidromanyezitin pargacik boyutu
kiigtildiikge ve miktar1 arttikca hem termal stabilite gelistirilmistir hem de LOI
degerinin arttigin1 tespit etmistirler (Atay ve Celik 2010).

Dike ve dig. (2017), termoplastik poliiiretan i¢ine ¢inko borat (ZnB) ve huntit-
hidromanyezit takviyesinin polimerin termal 6zelliklerine etkisini aragtirmislardir.
Termoplastik poliiiretan reginesinin LOI degeri % 21,2 iken huntit-hidromanyezit
iceren kompozitin % 25,7’e ve ZnB icerikli kompozit malzemenin % 24,1’e arttig1
tespit edilmistir. Ayrica koni kalorimetre analizi sonucunda pkHRR, THE, pMLR,
HRR degerlerinin diistligii ve termoplastik poliliretan recinesinin kalinti miktarin
% 6,2 iken huntit-hidromanyezit igeren kompozitin % 40,3 oldugunu tespit etmislerdir
(Dike ve dig. 2017).

Savas ve. dig. (2018), lineer diisiik yogunlukta olan polietilenin gii¢ tutusurluk
ozelliklerini gelistirmek i¢in farkli miktarlarda huntit-hidromanyezit kullanmislardir.
Ayrica mekanik Ozellikleri gelistirmek i¢in yiizey modifikasyonunu gelistirmek
uyumlastirict olarak etilen butil akrilat, sterik asit ve baglayic1 olarak heksadesil
trimetoksisilan ilave edilmistir. Cozeltide huntit-hidromanyezit miktar1 arttikga LOI
degerinin (% 17,6’dan % 25,0’a) artt1g1 gozlemlenmistir. Ayrica dikey yanma testinde
yanma siiresi azaldigini ve koni kalorimetre sonuglarinda ise pkHRR, aHRR, MLR,
THE(toplam agiga ¢ikan 1s1) degerlerinde diisiis tespit edilmistir. Kalint1 miktar1
artmustir. Fakat yapilan mukavemet testlerinde polietilenin kopma mukavemetinin ve

elastikiyetinin diistiigii gézlemlenmistir (Savas ve dig. 2018).

Camlibel ve dig. (2019), huntit-hidromanyezitin pamuklu kumas tizerindeki
etkilerini incelemek icin huntit-hidromanyezit iceren poliakrilat esasli polimer
cozeltisi ile sivama kaplama metoduyla kumasim tek yiiziine kaplama yapmaislardir.
Kaplama yapilmis kumaslarda dikey yanma testi sonunda islem gérmemis kumasa
kiyasla 3 ve 5 sn alev temasinda alevli yanma ve parilti yanma hi¢ gdzlemlenmemistir
ve 7 sn alev temasinda alevli yanma ve parilti yanma siireleri onemli miktarda

azalmistir. Ayrica yanan sigara metodu ile islem gérmemis kumasa gore oldukga iyi

28



sonuclar elde etmistirler. Kalint1 miktar1 islem gérmemis kumas i¢in % 0,63 ve

kaplanmig kumas i¢in % 1,18 kalint1 miktar1 tespit edilmistir (Camlibel ve dig. 2019).

Yildrim ve Celik (2019), giic tutusurluk o6zelliklerine sahip huntit-
hidromanyezit, antimon(l11) oksit (Sb203) ve borik asit mineralleri ile inorganik bazl
kompozit kaplamalar tiretmislerdir. Kompozit kaplamalar iiretmeden 6nce huntit-
hidromanyezit ve Sb»>03’i nano boyutlara indirgemislerdir. Olusturulan nano
parcaciklara farkli oranlarda su bazli beyaz boya takviye edilmesi ile kompozit
kaplamalar hazirlamiglardir. Mum alev testinde saf boya 30 saniye aleve tutuldugunda
eriyik damlalar gozlenmis ve alev c¢ekildiginde yanmaya devam etmistir. Alev
sondiikten sonra plastik malzeme {iizerinde biliyiikk bir delik olugsmustur. Huntit-
hidromanyezit ile yapilan kompozit kaplamalarda 180 saniye alev tutulmasma ragmen
tutusma ve eriyik damlama gézlemlenmemistir. Ayrica DTA-TG analizinde olusan
komiir formu incelendiginde kompozit kaplamanin termal stabilitesi saf boyaya gore

gelismistir (Yildirim ve Celik 2019).

Nasirpour (2019), bilgisayar ve televizyonlarda OLED dokunmatik ekran
iretiminde kullanilan boyada ve akrilonitril butadien strende (ABS) huntit-
hidromanyezit, antimuan oksit ve borik asit minerallerinin gii¢ tutusurluk 6zelliklerini
incelemek icin kompozit malzemeler gelistirmislerdir. UL94 testinde saf ABS’nin 6
saniyede alevlenmis, yanmaya ve erimeye devam etmistir. Fakat ABS kompozit
malzemesi 180 saniyede yanmis, boya kompozit malzemesi 70 saniye sonunda
yanmustir. Ayrica hem polimer (ABS) kompoziti hem de boya kompozitinde eriyik

damlama ve deformasyonlar goriilmemistir (Nasirpour 2019).
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2. YONTEM

2.1  Materyal ve Metod

Bu tez calismasinda kaynatma ve agartma islemi gérmiis bezayagi dokuma
%100 pamuklu kumas (30x40 cm, gramaj: 110 g/m?) althk malzeme olarak
kullanilmistir. Pamuklu kumaslarin atki sikligi 22 atki/ecm ve ¢ozgii sikligi 32
¢ozgii/em’dir. Tim kimyasallar reaktif derecede kullanilmistir. Tiim denemeler 2
tekrarl olarak gerceklestirilmistir. Huntit-hidromanyezit karigim toz (HH, Ultracarb
1250) Setas firmasi destegi ile temin edilmistir. Ayrica tetrahidrofuran (THF, Carlo
Erba, Spain), viniltrietoksisilan (VTES, Sigma-Aldrich, Germany), glisidiloksipropil
trimetoksi silan (GPTMS, Sigma-Aldrich, Germany), hidrojen peroksit (Goksin
Kimya, Tirkiye), amonyum persilfat(APS, Sigma-Aldrich, Germany), potasyum
permanganat (PP-KM,Os Tekkim, Turkiye), tetraetoksisilan (TEOS, Sigma-Aldrich,
Germany), etanol (Carlo Erba, Spain) ve sodyum hidroksit (Emboy, Turkiye) kimyasal

maddeleri kullanilmistir.

Gii¢ tutusur olarak kullanilan mineral dolgularin polimerle uyumsuz kutup
yiizeyleri vardir. Bunu engellemek i¢in ¢esitli yiizey islemleri yapilmaktadir. Bu yilizey
islemleri yapilirken kullanilan gii¢ tutusur kimyasallarmin veriminde de bozulma
gergeklesebilmektedir (Yiicel ve Giil 2017). Chen ve dig. (2010) gii¢ tutusur olarak
bilinen genisleyebilir grafiti kullanarak silika bazli gii¢ tutusur kompozit malzeme
eldesi tizerine ¢alismiglardir. Metil metakrilat (MMA) ve 3-(Trimetoksisilil) propil
metakrilat (MSMA) polimerleri ile genisleyebilir-grafit (EG) arasinda bag
kurulabilmesi i¢in oncelikle genisleyebilir grafitin, VTES ve benzoil peroksit (BPO)
kullanarak ylizey modifikasyonunu gergeklestirmislerdir. Ardindan yiizeyi
aktiflestirilmis VTES-EG ile MMA ve MSMA baslatic1 maddeleri ile sol-jel yontemi
kullanarak gii¢ tutusur kompozit malzeme elde etmislerdir. Bu tez ¢alismasinda huntit-
hidromanyezitin pamuklu kumasa aktarabilmek i¢in bu calismay1 referans alarak

asagidaki islem basamaklar1 belirlenmistir.

Bu tez ¢alismasinda denemeler 4 asamali olarak gerceklestirilmistir. 1k
asamada huntit-hidromanyezitin ¢oziiniirligiinii arttirmak i¢in huntit-hidromanyezit

karigimi tetrahidrofuran igerisinde geri sogutucu baglanarak 60 °C’de 90 dk ultrasonik
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banyo (Wisd WUC-D10H, Daihan Scientific Korea, R %100) icerisinde karigtirma
islemi yapilmistir. Islem sonunda toz &rnekleri 80 °C’de 4 saat etiivde (Binder, Binder
GmbH Bergstr, Germany) kurutulmustur. Bu asamada “HH2” regetesinde kullanilan
HH tozlar1 kullanimdan 6nce 15 giin 6giitiiciide ogitiilmiistiir. Burada huntit-
hidromanyezit mineral toz boyutunun kigilmesinin, toz modifikasyonu ve glg¢

tutusurluk sonuglarina etkisinin incelenmesi amaglanmistir.

Ikinci adimda ilk adimda hazirlanan tozlar viniltrietoksi silan ve
glisidiloksipropiltrimetoksi silan gibi baslatici maddeler ve hidrojen peroksit,
amonyum persulfat veya potasyum permanganat gibi yikseltgen maddelerin ilavesi ile
geri sogutucuda 65 °C’de 5 saat muamele edilmistir. Daha sonra bu toz drnekleri
80 °C’de 5 saat etiivde kurutulmustur. Boylece huntit-hidromanyezit mineral tozunun

ylizey modifikasyonu gergeklestirilmistir.

Ucgiincii asamada yiizey modifikasyonu gerceklestirilen tozlar baslatict madde
olarak tetraetoksi silan, ¢6zgen olarak etanol ve su ve bazik katalizér olarak sodyum
hidroksit iceren nanosol ¢Ozeltisi icerisine ilave edilmislerdir ve stabil bir toz
¢Ozeltisinin hazirlanmasi saglanmistir. Bazik nanosol ¢ozeltilerinin pH’1 %10’ luk
sodyum hidroksit ¢6zeltisi kullanilarak 9-10 aras1 ayarlanmistir. Bu ¢ozeltiler giin asir1

mekanik karistirict da karistirilmastir.

Dordiincii asamada ise toz katkili stabil nanosol ¢6zeltisi ile pamuklu kumaglar
fulardda (ATAC F-350) emdirilerek sikilmis (2 bar, % 90 Af) ve ramézde (ATC GK-
40) 100 °C’de 10 dk kurutulmustur. Bu islem 3 defa tekrarlandiktan sonra 150 °C’de
30 dk fikse edilmistir. Bu tez ¢alismasinda kullanilan regeteler Tablo 2.1°de ve islem
akis1 Sekil 2.1°da gosterilmistir.
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Tablo 2.1: Sol-jel ile yapilalacak kaplamanin ig akis tablosu.

Recete HH1 HH2 HH3 HH4 HH5 HH6 HH7 HHS8
1. Asama — Huntit-hidromanyezitin ¢oziiniirligiint arttirma islemi
HH, g 5 5 5 5 5 5 5 5
THF, ml 30 30 30 30 30 30 30 30
Islem 60°C, 90 dk, ultrasonik banyoda islem (geri sogutucuda) 80°C’de 4 saat kurutma
2. Asama - Yiikseltgen madde + baslatici ile huntit-hidromanyezit ylizey modifikasyonu
HH, g - - - - - - - -
THF, ml 30 30 30 30 30 30 30 30
VTES, g 5 5 5 5 5 5 - -
GPTMS, g - - - - - - 5 5
H.02, ml 1 1 2 - - - 1 2
APS, g - - - 0,24 0,6 - - -
PP, g - - - - - 0,158 - -
islem Geri sogutucuda 65°C’de 5 saat karistirma, 85°C’de 5 saat kurutma
3. Asama — Sol-jel ¢ozeltesi hazirlama
HH, g - - - - - - - -
TEOS, mi 11 11 11 11 11 11 11 11
Etanol, ml 35 35 35 35 35 35 35 35
Su, ml 80 80 80 80 80 80 80 80
pH %10’luk NaOH ¢ozeltesi ile pH 9-10 aras1 ayarlama
Islem Hazirlanan sol-jel ¢dzeltisini manyetik karistiricida oda sicakliginda giin asir1
karistirma
4. Asama — Hazirlanan sol-jeli kumasa emdirme-kurutma-fiksaj islemi
Islem 100°C’de 10 dk siire de etiiv (3 defa), 150°C’de 30 dk fikse
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Sekil 2.1: Sol-jel yontemi ile kumaslari kaplanmast i¢in islem akiginin sematik gosterimi.

2.2  Degerlendirmede Kullanilan Test ve Analiz Yontemleri

Bu tez ¢alismasinda kumaslarin karakteristik 6zelliklerini tespit etmek igin
fiziksel, termal analizler, morfolojik analizler yapilmistir. Nanosol ¢ozeltilerin pH
degerleri ol¢iilmiistiir. Kumaslarin kiitlesel artis degerleri hesaplanmasi, beyazlik ve
sarilik 6l¢limii karsilastirmasi ve kopma mukavemeti testleri yapilmistir. Kumaslarin
termal Ozellikleri ve gii¢ tutusurluk ozelliklerini degerlendirmeleri i¢in dikey gig
tutusurluk testi, limit oksijen indeksi (LOI) testi, kiil icerigi hesaplanmasi, diferansiyel
termal analiz ve termogravimetrik (DTA-TG) analiz, koni kalorimetre analizleri,
piroliz gaz kromatografisi analizleri yapilmistir. Kaplanmig kumaslarm yiizey
morfolojik analizleri icin tarama elektron mikroskobu (SEM-EDS) analizi ve Fourier

Transform Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR-ATR) analizi yapilmistir.
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Bu tez ¢alismasmda huntit-hidromanyezitin partikil boyutunun kugultilmesi,
yiizey modifikasyonu igin segilen baslatict silan tipi, yiikseltgen madde tipi ve
yiikseltgen madde konsantrasyonlar1 degisken olarak esas alinarak analizler

degerlendirilmistir.

HH6 recetesi ile yapilan kaplamada kullanilan yiikseltgen madde potasyum
permanganat 2. ve 3. asamalarda kolloidal olarak ¢oziilmemistir ve kaplama yapilan
kumas tizerinde kalint1 olarak goriildiigii tespit edilmistir. Potasyum permanganatin
huntit-hidromanyezitin ylizey modifikasyonuna ve pamuklu kumasin gii¢ tutusur
ozelligine etkisini gorebilmek adma yapilan analiz sonuglar1 ¢ikartilmamistir. Fakat
yikseltgen  madde  konsantrasyonu  arttrilmis  ¢Ozelti  ile  kaplama

gergeklestirilmemistir.

2.2.1 Kiitlesel Artis Tespiti

Kaplama yapilmis kumaglarin kiitlesel artis degerlerini tespit etmek ic¢in
kumaglar 105 °C’de 5 saat etiivde (Binder, Binder GmbH Bergstr, Germany)
bekletilip, desikatorde 1 saat bekletilerek sabit agirliga getirildikten sonra hassas terazi
(Radwag, Wagi Elektronicze, Polonya) ile tartim yapilip (2.1) formiil kullanilarak
kiitlesel artis degerleri elde edilmistir.

Z_Wl

Warss (%) = “22 2100 (2.1)

Formilde W4, islem gérmemis kumasin kuru agirligini ve W» islem gormiis

kumasimn kuru agirligini géstermektedir.

2.2.2 Kiil icerigi Tespiti

Islem gdérmemis ve kaplama yapilmis kumaslarm kiil igerigi TS EN 8003
standard1 kullanilarak asagidaki formiile gore hesaplanmistir. Bu standarda gore
kapagi ile birlikte kroze 105 °C’de 4 saat kurutma ve 6 saat desikatorde bekletme ile
sabit agirhiga getirildikten sonra tartilmistir. Kumas Ornekleri de ayni sekilde 105

°C’de 4 saat kurutulup 6 saat desikatorde bekletme ile sabit agirhiga getirildikten sonra
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tartilmistir. Kumas 6rnekleri kroze igerisinde yakilmustir. Ornekler yakildiktan sonra
kalan kuller, kroze ve kapagi ile sabit agirhiga getirildikten sonra tartilmistir.

Kumaslarin kiil igerigini tespit etmek icin (2.2) formiilii kullanilarak hesaplanmuistir.

mo—m;

Kiil igerigi (%) =

x100 (2.2)

mo

Formilde gram cinsinden, mo kurutulmus kumas agirligini, m; kapakl potanin

agirhigini, me kiil ve kapakli potanini agirligini géstermektedir (Onar Camlibel ve dig.
2007).

2.2.3 pH Ol¢limu

Cozeltilerin pH degerleri pH metre (HI 221, Hanna Instrument, Romania)

kullanilarak 6l¢iilmiistiir.

2.2.4 Beyazhk ve Sarihk Degerlerinin Ol¢iimii

Islem gérmemis ve kaplama yapilmis kumaslarin beyazhik (CIE Whiteness ve
Stenesby’a gore) ve sarilik degerleri (ASTM E313’e gore) spektrofotometre
(Datacolor 600, Datacolor Applied Color Systems, Inc., USA) kullanilarak
Olglilmiistiir. Swrastyla UV-included, Spec excluded, USAV kalibrasyon modunda,
ornekler 4 kat katlanarak 6lgtim yapilmistir. Sarilik degerleri 6l¢iimii igin C lambasi
10° bakis ag1s1 altinda dl¢iilmiistiir. Beyazlik degerlerini 6lgmek i¢in ise D65 lambasi
10° bakis acis1 altinda 6l¢tilmiistiir.

2.2.5 Kopma Mukavemeti Analiz

Islem gérmemis ve kaplanmis kumaslarm kopma mukavemetleri (Denizli,
Tiirkiye) Gokhan Tekstil A.S’de akredite oldugu P11 M&S standardina gore sokiilmiis
serit metodu kullanilarak dl¢iilmiistiir. Olgiimler i¢in Titan 1 model mukavemet cihazi

kullanilmaistir.
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2.2.6 Limit Oksijen Indeksi (LOI)

Kumaslarm Limit Oksijen Indeks degerleri LOI &l¢iim cihazini (Qualitest Inc.,

North America) kullanarak ASTM D2863’e gore tespit edilmistir.

2.2.7 Dikey Yakma Gii¢ Tutusurluk Testi

Islem gérmemis ve kaplama yapilmis kumas Orneklerini dikey yakma testi
yiizey tutusma ydntemine gore 5x15 cm ebatinda hazirlanarak gergeklestirilmistir. Iki
plaka arasma kumaslar sabitlenmistir. Kumasim sabitlendigi plakalar sirasiyla tig-ayak
laborutuvar standina takilmistir. Alev kaynagi kumas yiizeyine dik ve kumas bitis
kismmimn 2 cm yukarisina gelecek sekilde ve alev boyu 2 cm uzunlugunda
ayarlanmistir. Alevli yanma sureleri ve pariltili yanma siireleri ISO 13943 standardina

gore belirlenmistir (Alongi ve dig. 2015).

Kumas ylizeyine alev kaynagi 5 saniye temas ettirildikten sonra alev kaynagi
kumas yiizeyinden geri ¢ekilmistir. Alev kaynagi ¢cekildigi andan itibaren alevli yanma
stireci baglamistir. Alevli yanma siiresi kronometre yardimu ile takip edilmistir. Kumasg
yiizeyinde alevli yanma sona erdigi anda kronometredeki deger okunmus ve
kaydedilmistir. Alevli yanmanin hemen ardindan kumasta pariltili yanma siiresi
baslamigtir. Kumasta pariltili yanma siireci de kronometre ile takip edilmis ve bittigi
anda ki deger kronometreden okunarak kaydedilmistir. Bu iglemlerden sonra kumas

orneklerinden geriye kalan kaltilarin fotografi ¢cekilmistir.

2.2.8 Diferansiyel Termal Analiz ve Termogravimetrik Analiz

Islem gérmemis ve kaplama yapilmis kumaslarm termogravimetrik analizleri
(TG-DTA) Pamukkale Universitesi Makine Miihendisligi Laborutuvarmda (Denizli,
Turkiye) Perkin-Elmer Diamond cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir. Testler
sirasinda seramik tavalar kullanilmistir. Testler 40 ile 800 °C sicaklik araliginda ve 20
m/dk 1sitma hizinda gergeklestirilmistir. Cihazin firinindaki inert ortami saglamak i¢in

yiiksek saflikta nitrojen gazi 20 ml/dk akis hiz1 ile temizlenmistir. Kumas numuneleri
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10 + 1 mg olarak ayarlanmistir. Deney sirasinda gercek zamanl kiitle kaybi ve tiirev

kiitle kayb1 Perkin-Elmer’in PYRIS yazilim ile kaydedilmistir.

2.2.9 Piroliz Gaz Kromatografisi (Pyrolysis GC-MS) Analizi

MassHunter yazilimi kullanarak veriler elde edilmistir. Orneklerin 0-28 dakika

araliginda (Retention time, RT) ¢okluk degerleri (Abundance) tespit edilmistir.

2.2.10 Koni Kalorimetre Analizi

Kumaglarin koni kalorimetresi analizi iCone Calorimeter (Fire Testing
Technology, East Grinstead, United Kingdom) ile 1ISO 5660 standartina uygun olarak
Anadolu Universitesi Sivil Havacilik Arastirma Uygulama Merkezinde (Eskisehir,
Tiirkiye) gerceklestirilmistir. Test i¢in 35 kW/m? 1s1 akis1 (heat flux) degerinde
caligilmistir. Kare (100mmx 100mmx0,5mm) ve yatay konumda kumas numunelerinin
yanma davranmist 35 kW/m? 1smiml (irradiative) 1s1 akisi (heat flux) altinda

incelenmistir.

Tutusma siiresi (time to ignition, TTI, s), toplam 1s1 serbest birakma (total heat
release, THR, kW/m?), 1s1 serbest birakma oran1 ve buna karsilik gelen pik (heat
release rate, HRR, pkHRR, kW/m?) degerleri 6l¢iilmiistiir. Ayrica toplam duman
serbest birakma (total smoke release, TSR, m?/m?), ortalama duman iiretim hizi
(average smoke production rate, aSPR, m?/s), CO ve CO, verimi (kg/kg), kiitle kayip
orani (mass loss rate, MLR(g/s), efektif yanma 1s1s1 (effective heat of combustion,
EHC, MJ/kg), spesifik séniim orani (specific extinction rate, SEA, m?/kg), maksimum
ortalama 1s1 serbest birakma oram1 (Maximum Average Rate of Heat Release,

MARHE, kW/m?) sonuglar1 degerlendirilmistir.

2.2.11 Tarama Elektron Mikroskobu (SEM-EDS) Analizi

Islem gérmiis ve kaplama yapilmis drneklerin alan emisyon tarama elektron
mikroskobu (FESEM) incelemeleri, ZEISS Supra 40VP modelindeki cihaz ile 1000x

ve 2000x biiyiitme ile yapilmis ve elde edilen veriler kayit altina alinmistir. Ayrica
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SEM cihazi kullanilarak kaplama tabakalar1 {izerinden EDS analizleri Pamukkale
Universitesi Ileri Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezinde (Denizli, Tiirkiye)
yapilmistir. Kumaslar SEM-EDS o0l¢limlerinde once altin (Au) tabakasi ile

kaplanmustir.

2.2.12 Fourier Transform Kizilotesi Spektroskopi ile (FTIR-ATR)
Yapisal Analiz

FTIR-ATR Analizleri FTIR-ATR spektrofotometresi, Hyperion 1000 (Bruker
Optik GmbH) birlesik cihazi ile ASTM E168, ASTM E1252 standartlarina uygun
olarak Orta Dogu Teknik Universitesi Merkez Laboratuvarmda (Ankara, Tiirkiye)
gerceklestirilmistir. Olgiimler 400-4000 cm™ araliginda (MIR) ATR modunda ve

transmisyon spektrumu olarak 6l¢iilmiistiir.

38



3. BULGULAR

Kumas oOrneklerinin kiitlesel artis, beyazlik ve sarilik indeksi, kopma
mukavemeti artig/azalis miktarlari, LOI, kil icerigi degerleri ve dikey yakma testi

(alevli yanma siiresi ve pariltili yanma siiresi) sonuglar1 Tablo 3.1’de verilmistir.

Tablo 3.1: Kumas numunelerinin kiitlesel artis, beyazlik ve sarilik indeksleri, kopma mukavemeti
artig/azalis miktarlari, LOI, kiil icerigi degerleri ve dikey yakma testi sonuglari.

g 2 S Dikey Yakma
N - = oz - S
umune | £ = = % = -
N < .= = £ ;\? 3 20 Alevli Parilt
0 3 3 = ©w | > <] 3

5 o N s H T oz 7 - Yanma Yanma

= S = |9 23 €l |3

g 5 2 |0 &= 2|2 | & |suresi(s) | Stresi(s)
HHO 0 77.23 8.90 17 | 1.45 7 yok

74. 10.54 19 | 16.02 12

HHL | 1385 > 0541 q33 | 1 | 100 ’
HH2 077 UEEIN [EEE T O 18 | 5.83 7 yok
HH3 1766 7088 1282 | o0 | 19 [1463 11 4
HH4 756 6579 | 1965 [ . o | 18 | 939 7 yok
HH5 10.49 4017 | 4584 | oo | 18 | 1447 12 4
HH6 20.28 aass f2er [ o[ 10 [ 1612 17 2
HH7 25,5 74.75 10981 2730 | 18 | 1658 11 10
HH8 33,8 SL7g f3lal b oo | o1 | 2203 7 33

3.1  Kumaslarn Kiitlesel Artis Degerleri

Tablo 3.1°de ve Sekil 3.1°da goriildigii gibi kaplama yapilmig biitiin
kumaglarda kiitle artis1 gozlemlenmistir. Kaplama yapilmis kumaslarin deney
recetelerinin  hepsi incelendiginde yiikseltgen madde konsantrasyonu arttirilmis
recetelerin (HH3, HH8, HH5) yiikseltgen madde konsantrasyonu diisiik olan deney
recetelerine (HH1, HH7, HH4) gore kiitlesel artislar1 daha yiliksek oldugu tespit
edilmistir. Bu sonuca gore yiikseltgen madde konsantrasyonu arttirilarak kaplama
yapilmis pamuklu kumaslarin elyaflari ile yiizeyi aktiflestirilmis huntit-hidromanyezit
arasinda yapilan bag sayisinin arttig tespit edilmistir ve bu da kumaslarin yiizeyine

daha iyi bir kaplama yapildigin1 gdstermistir. Ayrica HH2 recetesinde kullanilan
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partikiill boyutu kii¢iiltiilmiis huntit-hidromanyezit ile gergeklestirilmis kaplama
sonucunda kiitlesel artigin diisiik oldugu tespit edilmistir. En yiliksek kiitlesel artigin
baslatici madde olarak GPTMS kullanilan HH7 ve HHS8 receteleri kullanildiginda elde
edildigi tespit edilmistir.

35 A 0O'Yukseltgen madde konsantrasyonu

@ Yukseltgen madde konsantrasyonux2

N
w
1

$1 (%)

N
o
1

Kiitle Art1

[y
(]
1

10 A

H202+VTES (HH1- mH202+VTES
HH3) (HH2) (HH7-HH8) HHS5)

Yiikseltgen Madde + Baslatici

Sekil 3.1: Kaplanmis kumaslarin kiitle artis1 grafigi.

3.2  Kumaslarn Kiil icerigi Sonuclar

Kaplama yapilmis biitiin kumaslarin kiil icerigi analizi sonras1 kiil miktarinin
arttig1 tespit edilmistir. Huntit-hidromanyezit ve silan igerikli nanosoller ile kaplanmis
kumaglar yanma sonucunda kdmur formu olusturmustur. Ayrica kaplanmis kumaslarin
yanma mekanizmalar1 (piroliz) dehidrasyon yoniine kaymustir. Sonug olarak
kaplanmig kumaglarm kiil igerigi artmis ve gii¢ tutusurluk 6zellikleri gelistirilmistir.
Kiil igerigi en yiiksek regetenin, baslatici olarak GPTMS ve yiikseltgen madde olarak
2 ml hidrojen peroksit kullanilan HH8 oldugu bulunmustur. Kaplama yapilan

kumaslarin kiil icerigi sonuglar1 Tablo 3.1’te ve Sekil 3.2°da gosterilmistir.
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Sekil 3.2: Kumag numunelerinin kiil icerigi grafigi (%).

3.3  Kumaslarin Beyazhik ve Sarihk indeksleri

Islemsiz ve kaplanmis kumaslarin beyazlik ve sarilik indeksleri Tablo 3.1 ve
Sekil 3.3’de verilmistir. Beyazlik ve sarilik indeksi sonuglari incelendiginde sirasiyla
HH3 ve HH1 (70,88 ve 74,59), HH5 ve HH4 (40,17 ve 65,79), HH8 ve HH7 (51,78
ve 74,75) kendi aralarinda kiyaslandiginda yiikseltgen madde konsantrasyonu
arttirilarak kaplanmis kumas 6rneklerinin beyazlik indekslerinin daha diisiik oldugu
gozlemlenmistir. Ayrica yiikseltgen madde konsantrasyonu arttirilmis kumaslarin
islem goérmemis kumasla kiyaslandiginda sarilik oraninda artis oldugu tespit
edilmistir. Kaplama yapilmis kumaslarm giic tutusurluk ozellikleri de goz Oniine
alindiginda en iyi sonug¢lart HH1 ve HH7 receteleri verdigi goriilmiistiir. HH1 ve HH7
receteleri incelendiginde ayni miktarda huntit-hidromanyezit, ayni miktarda
yiikseltgen madde ve farkli baslaticilar (VTES ve GPTMS) kullanilarak olusturulmus
nanosoller ile kaplanmis kumaslarm beyazlik ve sarilik indekslerinin ayni seviyede
oldugu tespit edilmistir. Islem gérmemis kumasla kiyaslandiginda beyazlik indeksinde
¢ok az bir diisiis oldugunu goriilmektedir. Huntit-hidromanyezit minerali beyaz bir
tozdur (Camlibel ve dig. 2019) ve bu sonuglar degerlendirildiginde pamuklu
kumaglarm beyazlik ve sarilik indeksine Onemli miktarda etkisi olmadig1 tespit

edilmistir.
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Sekil 3.3: Islem gérmemis ve kaplanmis kumaslarin beyazlik ve sarilik indeks analizleri grafigi.

3.4  Kumaslarin Kopma Mukavemeti Sonug¢lari

Islem gdrmemis ve kaplama yapilmis kumaslarin kopma mukavemeti sonuglar1
Tablo 3.1 ve Sekil 3.4’de verilmistir. Kaplanmis kumaslarin mukavemetleri baslatici
kimyasallar1 (VTES, GPTMS) arasinda karsilastirildiginda GPTMS ile islem gérmiis
kumaglarm mukavemet degerleri VTES ile islem gormiis kumaslara gére daha iyi
sonuglar vermistir. Yikseltgen madde olarak amonyum persiilfat kullanilmis olan
HH4 ve HHS5 regeteleri ile kaplanmis kumaslarin islem gérmemis kumasa gore
mukavemetleri oldukga diusmistiir. En biiyiikk mukavemet disiisi HHS regeteli
kumasta goriilmistr (-% 134,67). Yikseltgen madde olarak hidrojen peroksit
kullanilmis recetelerde sadece HH1 regete ile kaplamis kumasin mukavemetinde
(-% 13,38) diisiis tespit edilmis, diger receteler ile islem goren kumaslarin mukavemet
degerlerinin HH2 (% 3,39) < HH3 (% 15,10) < HH8 (% 22,74) <HH7 (% 27,3) islem
gormemis kumas ile kiyaslandiginda arttig1 tespit edilmistir. Ayrica potasyum
permanganat ylikseltgen maddesi ile islem géren kumasin (HH6) mukavemeti de islem
gérmemis kumasa gore artmistir (% 18,61).
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Sonu¢ olarak baslatict madde olarak kullanilan GPTMS igeren receteli

kaplamalarda ve ylikseltgen madde olarak hidrojen peroksit kullanilan recetelerin

mukavemetleri artmistir.

600

500

400

300

Kopma Mukavemeti (N)

200

100

Oislemsiz
BYkseltgen madde konsantrasyonu

B Y lkseltgen madde konsantrasyonux2

L T k2 JE IR VR VR VR VRS PR Y]
L I L I IR VR VR VI T)

VNN N NN NN YN YY YN YV

HHO H202+VTES mH202+VTES H202+GPTMS  APS+VTES  PP+VTES (HH6)
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Yiikseltgen Madde + Baslatici

Sekil 3.4: Kumas numunelerinin kopma mukavemeti degerleri grafigi.

3.5 LOI Test Sonuglari

Tablo 3.1 ve Sekil 3.5’te kaplama yapilmamis ve kaplama yapilmis kumaslarin

limit oksijen indeksi sonuglar1 verilmistir. Sekil 3.6’te ise kumaslarin LOI testi sonras1

cekilmis kumas kalinti1 goriintiileri gosterilmistir. Sekil 3.6°te gorildigl iizere

kaplanmis kumaslarin alev sonrasi komiir olusumu gézlemlenmistir ve alev yayma

hiz1 yavaglamistir. En iyi LOI degeri HHS8 regetesi (% 21) ile kaplama yapilmis

kumasta gozlemlenmistir. Kaplama yapilmis kumaglarin LOI degerleri beklenilenden

diistik

olmasma ragmen deney sirasinda alev sonene kadar alev yayma hizi

yavaslamistr ve komiir olusumu gerceklesmistir. Islem gormemis kumasla

kiyaslandiginda kaplama yapilmis kumaslarin gili¢ tutusurluk ozellik kazandigi

ispatlanmustir.
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Sekil 3.5: LOI sonuglart grafigi.
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Sekil 3.6: LOI analizi sonras1 numunelerin goriintiileri.
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3.6  Dikey Yakma Gii¢ Tutusurluk Test Sonug¢lar
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Sekil 3.7: Dikey yakma gii¢ tutusurluk testi sonrasi numunelerin yanma degerleri.

Islem gérmemis ve kaplama yapilmis kumaslarin dikey giic tutusurluk test
sonuglar1 Tablo 3.1 ve Sekil 3.7°de verilmistir Ayrica Sekil 3.8’da dikey yanma testi
sonras1 kumaslarin goriintiileri verilmistir. Sonuglar kumaglarin alevli yanma, parilti
yanma siireleri ve alev sondikten sonraki kumas goriintiileri esas almarak
degerlendirilmistir. islem gdrmemis kumas alev kaynagi uzaklastirildiktan 7 saniye
sonra pariltili yanma siiresi dahi olmadan tamamen yanmistir. Buna karsilik kaplama
yapilmig kumaslarin hepsinden geriye artik komiir kalmistir. HH2 ve HH4 receteleri
ile kaplama yapilmis kumaslar disinda alevli yanma siireleri uzamistir. Alevli yanma
suresinin en fazla oldugu HH6 ile kaplanmis kumasta goriilmiistiir. Bu regetede
kullanilan potasyum permanganatin (HH6) kolloidal yapida ¢6ziilmemesi ve kumas
yiizeyinde goriiniir sekilde aplike edilmis olmasindan dolay1r yanmay1 yavaslattigi
diisiiniilmiistiir. Ayn1 zamanda HH2 ve HH4 ile kaplama yapilmis kumaslar disinda
alevli yanma siireleri bittikten sonra kumaslarda yanma daha da yavaglamig ve HH6 <
HH3 = HH5 < HH1 < HH7 < HH8 numunelerinde pariltili yanma gozlemlenmistir.
Bu da 1s1 yaymim hizinin islem gérmemis kumasla kiyasladigimizda yavasladigini ve
kaplama yapilmis kumaslarin gii¢ tutusur 6zellik kazandigin1 gostermistir. HH8 regete
ile kaplanmig kumasta Sekil 3.8’da goriildiigii gibi en fazla kalint1 miktar1 tespit
edilmistir.
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HHO

HHS HH6 HH7 HHS8

Sekil 3.8: Dikey yanma testi sonrasi numunelerin goriintiileri.

3.7  Koni Kalorimetre Test Sonuclar

Kaplama yapilmis kumaglar arasinda en 1yi sonuglar1 veren HH8 ve HHI1
receteleri ile islem gormemis kumaslarin koni kalorimetri analizi yapilmistir.
Kumaslarin toplam tutusma siiresi (TTI, s), alev sénme suresi (FO, s), yanma siresi
(s), 1s1 serbest birakma piki (pkHRR, kW/m?), toplam 1s1 serbest birakma (THR,
MJ/m?), efektif yanma 1s1s1 (EHC, MJ/kg), ortalama kiitle kayb1 hiz1 (aMLR, g/s),
ortalama spesifik soniim oran1 (aSEA, m?/kg), maksimum ortalama 1s1 serbest birakma
(MARHE, kW/m?), ortalama duman iiretim hiz1 (aSPR, m?/s), toplam duman serbest
birakma (TSR, m?/m?), karbondioksit ve karbonmonoksit verimi (CO2 verimi ve CO
verimi, kg/kg) sonuglar1 Tablo 3.2’da verilmistir. Ayrica kumaglarin deney sonrast

goriintiileri de Sekil 3.9°de verilmistir.
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Tablo 3.2: HHI1, HHS regete ile kaplanmig ve islem gérmemis kumas numunelerinin koni kalorimetri
analizi sonuglari.

Numune TTI(s) FO (s) Yanma pkHRR THR(0-300) EHC aMLR (g/s)
No stiresi (s) (kW/m?) (MJ/m?) (MJ/kg)
islemsiz 11 53 42 247,83 4,31 32,31 0,82
HH1 12 63 51 231,0 4,24 46,24 0,87
HHS8 11 43 32 192,1 4,2 38,04 0,97
aSEA aSPR TSR CO2 (kg/kg) CO (kg/kg) CO2/CO MARHE
(m?/kg) (m?/s) (m?m2) verimi (KW/m2)
islemsiz 559,33 0,0042 146,4 1,33 0,0246 54 116,6
HH1 311,24 0,0024 94,3 1,13 0,0722 15 111,2
HH8 151,66 0,0013 64,1 1,04 0,1034 10,05 92,8

Islem gormiis kumaslarm tutusma siirelerinde degisiklik olmamistir. Buna
ragmen HHS recetesi ile kaplama yapilmis kumasimn yanma siiresi iglem gormemis
kumastan 10 saniye daha azdir (Bosco ve dig. 2015). Islem gérmiis kumaslarin THR
degerlerinde ciddi bir degisiklik gozlemlenmemistir (Tablo 3.2, Sekil 3.10). Sekil
3.11°da islem gormiis numunelerin HRR degerleri diisiik oldugu gézlenmistir ve islem
gormemis kumasin 247,83 kW/m? pkHRR degerine sahip iken HH1 ve HHS regete ile
kaplanmis kumaslarin sirasiyla pkHRR degerleri 231 (-% 6), 192,1 (-% 22,48) daha
azdir. MARHE biriken 1s1 emisyonunun zamana orani olarak hesaplanir ve yangin
gelisim egilimini degerlendirmek i¢in kullanilir (Wang ve dig. 2018). HH1 ve HH8
receteler ile kaplama yapilmis kumaslarin MARHE degerlerinin iglem gormemis
kumasm MARHE degerinden (116,6 kW/m?) sirastyla % 4,6 ve % 20,41 az oldugu

bulunmustur.

Koni kalorimetre duman analizi sonuclar1 incelendiginde HH1 ve HHS
regeteleri ile kaplama yapilmis kumaslarin aSPR degerleri (0,0024, 0,0013 m?/s) islem
gérmemis kumasm aSPR degerine (0,0042 m?%s) gore kiyaslandiginda sirasiyla
% 42,85, % 69,04 az olarak tespit edilmistir. Ayrica Tablo 3.2°da goriildiigii gibi HH1
ve HHS ile kaplama yapilmis kumaglarin TSR degerleri de islem gérmemis kumasa
gore sirastyla % 35,58, % 56,21 azalmistir (Sekil 3.12). SEA serbest birakilan anlik
duman miktarini1 ve numunenin kiitle kayb1 basina iiretilen efektif goriis engelleme
alanin temsil eden bir duman &lgiim yontemidir (Wang ve dig. 2018). Islem gérmemis

kumas ve HH1 ve HHS receteleri ise islem gormiis kumaslar yandiginda en iyi goriisii
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HHS8 vermistir. Son olarak CO2/CO verimi malzemelerin yanmasi iizerinde dnemli bir
rol oynamaktadir. CO2/CO orani diigiik olan malzemeler yanma verimsizligine sebep
olmaktadir (Nazare ve dig. 2008). CO2/CO verimi islem gérmemis kumasta 54, HH1
recetesi ile kaplama yapilmis kumasgta 15 ve HHS recete ile kaplama yapilmis kumasta

10,05 olarak bulunmustur.

HHO HH1 HH8

Sekil 3.9: Koni kalorimetre testi sonucunda kumas numunelerinin goriintiileri.

Tim koni kalorimetre sonuglar1 incelendiginde kaplama yapilmis kumaslarin
(HH1 ve HH8) yanma sonucunda Sekil 3.9’de goriildiigii gibi olusan komiir formu
kalnt1 miktar1 artmis, 151 yayma ve 1s1 serbest birakma mekanizmasi1 degismistir.
Komiir kalintis1 termal bir bariyer gorevi goriip havadaki oksijen ile temasi azaltmis
ve yanma sonucunda olusan duman salimini azaltarak zehirli duman ¢ikisini
azaltmustir (Zhang ve dig. 2016). Sonu¢ olarak HH1 ve HHS receteleri ile kaplama
yapilmis kumaslarin islem gérmemis kumasla kiyaslandiginda gii¢ tutusurluk

Ozelliklerinin gelistigi tespit edilmistir.
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Sekil 3.10: Kumas numunelerinin zamana karst THR(MJ/m?) grafigi.
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Sekil 3.11: Kumas numunelerinin zamana kars1 HRR (kW/m?) grafigi.
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Sekil 3.12: Kumas numunelerinin zamana karst TSR (m?/m?) grafigi.

3.8 DTA-TG Test Sonuclar

Tablo 3.3: islem gérmemis ve kaplama yapilmis kumaslarm DTA ve TG sonuglari.

Numuneler To(rfect;ﬁ’ ° Tozieg)m . -I(-;nca;s Tminmi,]?;lfl(l;zl)mtl :)::I;::‘C‘r":?})e:)l
HHO 216 320 383 38,23 11,63
HH1 276 326 380 50,43 22,63
HH2 252 325 383 43,43 12,98
HH3 256 327 383 46,27 19,36
HHA4 262 318 375 39,50 10,80
HHS 277 308 354 54,37 17,2
HH6 259 321 379 50,19 21,84
HH7 272 327 359 77,09 20,82
HH8 235 293 382 40,66 27,54

Islem gérmemis ve kaplama yapilmis pamuklu kumaslarm termal analizleri igin
termogravimetrik analiz (TGA) kullanilmistir. Sekil 3.13 ve Sekil 3.14’de sirasiyla
tiim kumaglarin DTG ve TG grafikleri verilmistir. Tablo 3.3’de DTG grafiginden elde
edilen % 5 kiitle kayb1 sicaklig1 (Tonsetwss®), % 10 kiitle kayb1 sicaklig1 (Tonset%10°),
maksimum agirlik kayiplarindaki sicakliklar ("Trmaks), Tmax taki kalnt: degerleri ve TG
grafiginden 600 °C’de tiim kumaslarin kalint1 miktarlar1 verilmistir (Liu ve dig. 2016).

® Tonsetss: Kumaslarin %35 kiitle kaybinin meydana geldigi sicaklik
® Tonsetwr0:Kumaslarin %10 kiitle kaybinin meydana geldigi sicaklik
" Tiaks: Maksimum agirlik kaybr sicakligi
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Sekil 3.13: islem gdrmemis ve kaplama yapilmis kumag numunelerinin DTG grafigi.

Islem gérmemis pamuklu kumasin baslangictaki bozulma sicaklig1 (Tonsetos)
216 °C’dir. Seliiloz sicakligin artmasi ile depolimerizasyona ugrayarak ana kiitle
kaybmi 308 ile 408 °C arasinda gergeklestirmistir. Daha sonra 1s1l bozulma hizi
sicakligin artmasi ile azalirken komiir artik miktar1 yavasca azalarak 600 °C’de sadece
% 11,63 kalmistir. Bu durum olusmus komiiriin daha fazla termal bozulmasindan
kaynaklanmistir (Liu ve dig. 2016). Huntit-hidromanyezit katkili nanosoller ile
kaplanmis kumaslar islem gérmemis kumasla kiyaslandiginda termal stabiliteleri
gelistiginden dolay1 yiiksek baslangic bozulma sicakliklar1 gostermislerdir (T onsetos).
Huntit-hidromanyezit ilaveli nanosoller ile kaplanmis kumas Ornekleri termal
bozunma sonunda piroliz mekanizmasini dehidrasyon yoniine kaydirmistir. Termal
bozunma sirasinda olusan komiir bariyer gorevi goriip seliillozun depolimerizasyon
sonras1 ortaya ¢ikan yanici gazlarm salimimi engelleyerek kumaslarin kalinti
miktarlarin1 arttirmustir. Duman salimini koni kalorimetre analiz sonuglar1 da
dogrulamaktadir. Tmaks degerleri incelendiginde sadece HH7 ve HHS regeteleri ile
kaplanmig kumaslarin degerleri islem gdérmemis kumastan daha diisikk oldugu
gbézlemlenmistir. Diger kumaslarin Tmaks degerlerinin islem gérmemis kumasla
benzer sicakliklarda olduklar1 gézlemlenmistir. Tiim kaplanmis kumaglarin Tmaks
sicakliklarindaki kalint1 miktarlar1 igslem gérmemis kumastan daha yiliksek olarak

bulunmustur. HH7 receteli numunenin Tmaks kalint1 miktar1 islem gérmemis
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kumastan % 50 daha fazladir. Ayrica Tablo 3.3°de goriildiigii gibi 600 °C’deki artik
kdmiir oraninin biitiin kaplama yapilmis kumaslarda arttig1 goriilmustiir (% 11,63’ten
sirasiyla % 27,54’e). Huntit-hidromanyezit ve silika iceren nanosoller ile kaplama
yapilmis kumaslarda yilizeydeki film tabakas1 termal bir bariyer gorevi goriip oksijenin
alev ile temasmi engeller. Boylece 1s1 degisimini ve termal bozunmay1 onleyerek
kumaglarimn  yanma sonucu karbon kalnti miktarin1  arttirmustir.  Piroliz
tamamlandiginda kaplanmis kumaslarin komiir miktarinin artmasi kumaslarin piroliz

ozelliklerinin gelistirildigini gostermistir (Fan ve dig.2018; Liu ve dig. 2016).
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Sekil 3.14: islem gérmemis ve kaplama yapilmis kumas numunelerinin TG grafigi.
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3.9  Piroliz GC-MS Analizi Sonuclan

HH1 ve HHS regeteler ile kaplanmis numunelerin ve iglem gérmemis kumasin
piroliz prosesindeki iirlinlerin baslica bilesenlerini arastirmak i¢in Py-GCMS analizi
gerceklestirilmistir. Tablo 3.4, Tablo 3.5, Tablo 3.6’da sirasiyla islem gérmemis, HH1
ve HH8 kodlu numunelerin Py-GCMS analizi sonrasi elde edilen piroliz iiriinleri ve
tipleri gosterilmistir. Tablo 3.7’de ise yine ayn1 kumaslarin py-GCMS analizi sonrasi
elde edilen iiriin tiplerinin tip sayilar1 ve toplam alan yiizdeleri verilmistir. Ayrica Sekil
3.15 a), b) ve ¢)’de sirasiyla islemsiz, HH1 kodlu ve HH8 kodlu numunelerin Py-
GCMS grafikleri verilmistir. Bilindigi gibi seliilozun piroliz sonucu olusan gaz tirtinler
alkol/fenol, aldehit, keton, furan, benzen halkasi, ester, eter ve diger bilinmeyen
maddeleri igerir (Zheng ve dig. 2015; Masuko ve dig. 2002) ve bu gazlar genellikle
yanicidir. Tablo 3.7°de goriildiigii gibi islem goren kumaslarda furanlar ve ketonlarin
olusumunda onemli bir azalma gozlenmistir. HH1 kodlu numunede 1 adet ve HHS
kodlu numunede 2 adet inorganik yapida Si-tip pik gézlenmistir. Bu da yanici olmayan

iirtinlerin ve komiir olusumunun arttigin1 géstermistir.
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Tablo 3.4: islem gérmemis pamuklu kumasin pirolizden elde edilen iiriinler.

Alkol Asit tip Aldehit tip Keton tip Furan tip Benzentip | Ester tip Diger
tip bilesikler
4- 1- 3,5-di-tert- 2-Siklopenten- Furfural Stiren Benzoik 1H-Imidazol,
Pentin- | Propan- Butil-4- 1-on, 2-metil- asit, 2- 4,5-dihidro-
1-ol 1,2,3- hidroksibenza etilhekzil 2-metil-
trikarbok | Idehit ester
silik asit
Orsinol 1,2- 2- 3- Karbonik Siklohekzan,
Siklopentadion, | Furankarbo | [(Sikloheks | asit, methil-
3-metil- ksaldehit, il-methil- pentadesil
5-metil- amino)- 2,2,2-
metil]-3H- trikloretil
benzooksaz | ester
ol-2-on
1,3,5-Triazin- Metilen hekzadekan 14-
2,4,6(1H,3H,5H dioksiamfet | oik asit, Pentadien
)-trion, 1,3,5-tri- amin asetat | metil ester
2-propenil-
Benzadehit, 2,4-Dimetil-
2-nitro-, 1,5-
diaminomet diazabicyclo[
illidinhidra 3.1.0]hekzan
zon (cis)
1,4- 3-Kloro-N-
Benzendika metilpropila
rboksamit, min
N,N'*-bis(2-
hydroksil-
1-metil-2-
feniletil)-
1-[alfa.-(1- Propanamit
Adamantill)
benzzilidin]
tiyosemikar
bazid
Tobakko
2-Okso-3-
methil-cis-
perhidro-1,3-

benzoksazin

2-Amino-5-
isopropil-8-
metil-1-
Azulenkarbo
nitril
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Tablo 3.5: HH1 regete ile kaplanmis numunenin pirolizden elde edilen iiriinler.

Alkol tip | Ketontip | Furantip Benzen tip Ester tip Si Tip Diger bilesikler
Fenol, 3- | 2- 3- Etilbenzin Karbamik 9,9- Siklopropankarboksa
metil- Siklopent | Furaldehit acit,2-(2- Dimetil-9- mit
in-1-on, toliksikarbonil | sila-9,10-
2-metil- amino)etill dihidrofena
ester ntren
1,2- Furfural p-Ksilen Metil Siklopentadekan
Siklopent heksadek-9-
andion, 3- enoat
metil-
2- Stiren Hekzadekanoi 4-Aminobutiramit,
Furankarb k asit, metil N-metil-N-[4-(1-
oksaldehit, ester pirolidinil)-2-
5-metil- butinil]-N',N'-
bis(trifluoroasetil)-
Inden 11,13- Oktadekan
Dimetil-12-
tetradisen-1-ol
asetat
Naftalin, 1,2- 2-Amino-5-
dihidro- isopropil-8-metil-1-
azulenkarbonitril
Naftalin 5-Oktadesen, (E)-

Benzosikloheptrien

Tobakko

(1S,2R)-(+)-
Norefedrin

1-[alfa.-(1-
Adamantil)benzilidin
Jtiyosemikarkazid

Metanefrin

Benzaldehit, 2-nitro-,
diaminometillidenhid
razon

Benzaldehit, 2-nitro-,
diaminometilidenhid
razon

Fenilefrin

Benzo[ghi]perilen
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Tablo 3.6: HHS regete ile kaplanmig numunenin pirolizden elde edilen iiriinler.

Asit Ketontip | Furantip Benzen tip Ester tip Si-tip Diger bilesikler
tip
Pterin- | Butirolakt | Furfural 0-Ksilen Karbamik asit, N- | Siklotrisiloks | Propanamit
6- on [(N- an,
karbok siyanometilpropan | hekzametil-
sil asit amit)-2-il]-, 1-
metil-1-(3,5-
dimetoksifenil)etil
ester
1,3,5- 2- Stiren Benzoik asit, 2- 9,9-Dimetil- Polietilen
Triazin- Furankarboksal etilheksil ester 9-sila-9,10-
2,4,6(1H, dehit, 5-metil- dihidrofenatre
3H,5H)- n
trion,
1,3,5-tri-
2-
propenil-

.alfa.-Metilstiren

Hekzadekanoik
asit, metil ester

Bisiklo[2.2.1]he
ptan-2-on,
4,7,7-trimetil-,
semikarbazon

3-Metilpridazin

Silfiroz asit,
sikloheksimetil
tetradesil ester

8-Heptadesen

3-
Propoksiamfeta
min

Oktadekan

1H-Indin, 1-
metil-

Benzaldehit, 2-
nitro-,
diaminometilide
nhidrazon

Propanamit, 3-
(3,4-
dimetilfenilsulfo
nil)-

Benzenmetanol,
.alfa.-[1-metil-2-
[@-
metiletil)amino]
propil]-

Difenilamin

Metaraminol
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Tablo 3.7: HH1, HHS regeteleri kaplanmis numunelerin ve islem gérmeyen pamuklu numunenin

piroliz riinlerinin tipleri ve ylzdeleri.

Islemsiz HH1 HHS
. Toplam . Toplam . Toplam
Pik alan Pik alan Pik alan
sayisi yuzdesi sayist | yiizdesi | SayISI | yiizdesi
Alkol 2 4.66 1 1.10 - -
Asit 1 1.48 - - 1 3.04
Aldehit 1 0.63 - - - -
Keton 3 10.26 2 1.71 2 7.02
Furan 2 17.23 3 6.74 2 10.25
Benzen 6 5.18 15 18.90 11 14.65
Ester 3 8.79 4 51.30 4 24.24
Si-tip - - 1 0.44 2 6.30
Diger 10 21.81 7 12.06 5 10.71
Bilesikler
Bilinmeyen 9 29.95 9 7.75 12 23.79
-
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Sekil 3.15: (a) Islemsiz kumas, (b) HHI ve (c) HHS regete ile kaplanmis numunenin py-GC-
MS grafigi.
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3.10 SEM-EDS Analizi Sonuglari

HHO HH1 HH2

HH3 HH4 HH5

HH6 HH7 HHS8

Sekil 3.16: Islem gérmemis ve kaplanmis kumaslarin SEM goriintiileri.

Islem gérmemis ve kaplanmis kumaslarin SEM gériintiileri Sekil 3.16°de ve
EDS sonuglar1 da Tablo 3.8’de verilmistir. SEM-EDS analizi elemantal analiz
teknigidir ve numunelerin yiizey kompozisyonu hakkinda bir fikir verir (Mengal ve
dig. 2016). Islem gérmemis kumastaki elyaflarm yiizeyi yumusak, piiriizsiiz ve diizgiin
olarak gbzlenmistir. Huntit-hidromanyezit ilaveli nanosoller ile kaplanmis kumas
orneklerinin yiizeyleri daha sert, piriizlii bir hale gelmistir ve kaplamalarin elyaf
yizeyinde kaldigi gozlemlenmistir. HH3 regetesi ile kaplanmig kumas Orneginin
yiizey kaplamasinda ¢atlaklar olmasma ragmen HH3 ve HHS regeteleri ile kaplanmis
kumas ornekleri incelendiginde diger kumaslar 6rneklerine gore daha piiriizsiiz bir
film tabakasi ve yuzey elde edildigi goriilmistiir. HH1 ile HH3 regeteleri ve HH7 ile
HHS8 kaplanmis kumaslar kendi aralarinda incelendiginde HH3, HHS8 receteler ile
kaplanmis numunelerin yiizeyinde daha diizgiin ve pliriizsiiz bir yap1 olustugu tespit

edilmigtir. Bu sonuclar degerlendirildiginde yiizey modifikasyonu i¢in kullanilan
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yiikseltgen madde se¢iminde (adim 2) hidrojen peroksit kullaniminin diger yiikseltgen
maddeler ile kiyaslandiginda daha verimli sonuglar verdigi tespit edilmistir. Ayrica
olusan film tabakasinin daha piiriizsiiz, kirilmasiz/catlaksiz ve liflerin arasini dolduran
yapisi, baglatict olarak GPTMS kullanilan HHS8 regetesi ile kaplanmis kumas

orneklerinde elde edilmistir.

Tablo 3.8: Kumas numunelerinin EDS analizi sonucu element bilesimleri.

HHO HH1 |HH2 |HH3 |HH4 |HH5 |HH6 | HH7 | HH8
C 48,04 37,13 | 43,65 |41,44|44,31| 38,18 | 33,77 |37,71 | 45,19
@) 51,96 48,23 | 50,94 | 49,29 | 49,09 | 53,47 | 50,71 | 49,71 | 48,65
Si 9,87 0,75 8,29 | 2,36 |4,50 8,34 7,16 3,86
Ca 1,96 1,70 0,50 |1,13 | 0,80 2,64 1,94 1,24
Mg 2,81 2,97 0,48 |1,96 | 1,48 4,06 3,48 1,06
N 0,84 | 0,70
p
S 0,32 | 0,87
Mn 0,24
K 0,23

Kumas numunelerinin EDS sonuglarina gore, islem gérmemis pamuklu kumas
karbon ve oksijen elementlerini icermektedir. Huntit-hidromanyezit katkili nanosoller
ile kaplanmus biitiin kumaslarda kalsiyum (Ca) ve magnezyum (Mg) elementlerinin
varlig1 kaplanmis kumaslardaki huntit-hidromanyezit mineralinin varligini ve silisyum
(Si) elementi de kullanilan silanlarm varligini kanitlamistir. HH4 ve HHS regetelerinde
yiikseltgen madde olarak kullanilan APS’in varligi da, nitrojen (N) ve siilfiir (S)
elementi ile dogrulanmustir. Ayrica yiikseltgen madde olarak PP kullanilan HH6
recetesi ile kaplanmis kumas 6rneklerinde eser miktarda mangan (Mn) ve potasyum
(K) varliginin ytikseltgen madde olarak potasyum permanganatin nanosol ¢ozeltesinde
tam c¢oziinmemesinden ve bilylik parcacik olarak kalmasindan dolayr oldugu

diistiniilmektedir.

Sonug olarak kaplanmis kumaslarin yiizeyinde SEM-EDS analizi sonucunda

tespit edilen silisyum (VTES, TEOS, GPTMS), kalsiyum ve magnezyum (huntit-
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hidromanyezit) elementlerinin varhg: ile gii¢ tutusurluk 6zelliklerinin gelistirildigi

kanitlanmastir.

3.11 FTIR-ATR Analizi Sonuclan

Sekil 3.17’te islem gdrmemis numunenin ve kaplama yapilan numunelerin
FTIR-ATR analizi spektrumlar1 gosterilmistir. Ayrica olusan pikleri rahat gorebilmek
icin baslatic1 silanlarma ve yiikseltgen maddelere goére numuneler smiflandirilip
kaplama yapilmayan numune ile beraber ayr1 ayri grafiklerde gosterilmistir (Sekil
3.18, Sekil 3.19, Sekil 3.20, Sekil 3.21). Bu grafikte seliiloza ait C-O-C gerilme
titresimini 1053 cm™ civarinda (Grancaric ve dig. 2017), seliiloz zincirinin C-O-C
baglar1 1160-1035 cm™? araliginda (Lin ve dig. 2019; Liu ve dig. 2018), C-H egilme
titresiminin 1370 cm™? civarinda (Grancaric ve dig. 2017), -CHz-‘nin deformasyon
titresiminin 1428 c¢cm™ civarinda (Liu ve dig. 2018), adsorbe edilen suyun O-H
egilmesinin 1635 cm™ civarmda (Liu ve dig. 2018), alkil zincirindeki C-H gruplarmnin
gerilme titresiminin 2900 cm™ civarinda (Carosio ve dig. 2012; Liu ve dig. 2018), OH
gerilmesinin 3000-3600 cm™ arasinda ve 3333 cm™ (Lin ve dig. 2019) karakteristik
—OH gerilme tepe noktasi olarak gozlenmistir. Bu pikler tim kumaslarda selliloz
yapisindan kaynaklanan piklerdir. Islem gdrmiis kumaslarda (HHS, HH7, HH5, HH4)
3780 cm™ dalga uzunlugunda géziiken zayif pik kaplanmis kumaslardaki O-H baglari
nedeniyle olusmus olabilir (Atay ve Celik 2010).

1030, 1050 ve 1100 cm™ dalga uzunlugunda gozlenen pikler Si-O-C ve Si-O-
Si’nin karakteristik pikleri olarak bulunmustur (Qian ve dig. 2014; Onar ve Mete
2016). Bu pikler islemsiz kumasta da gozlenmistir ve dolayisiyla selitlozun pikleri ile
bu pikler {ist {iste binmistir. 790 cm™ dalga uzunlugu civarmdaki pik Si-O egilmesine
bagli olarak kumas ylizeyinde silika olduguna isaret etmistir (Carosio ve dig. 2012;
Lin ve dig. 2019). Kaplama yapilan kumaslarda ozellikle GPTMS kullanilan

orneklerde bu piklerin derinligi artmugtir.

HH4 disinda 1508 cm™ dalga uzunlugu civarinda gozlenen pik HH’ye ait
COs?*nin asimetrik bandlarina atanmistir. HH4 disinda tiim &rneklerde 870 ve 891
cm? dalga uzunlugu yakminda gézlenen piklerin HH’nin karbonat ligandlarina ait

oldugu tespit edilmistir (Camlibel ve dig. 2019; Sen ve dig. 2014; Zhang ve dig. 2015).
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Bu pikler sayesinde kaplamalardaki huntit-hidromanyezitin varligi FTIR-ATR analizi
sonucu kanitlanmustir. Ayrica diisiik konsantrasyon da APS kullanimmin huntit-
hidromanyezit modifikasyonu ve kaplama i¢inde huntit-hidromanyezitin tutunmasi

konusunda basarisiz oldugu bulunmustur.

Bu sonuglara gore TEOS ve VTES veya GPTMS ve huntit-hidromanyezitin
kumas yiizeyine basarili bir sekilde kaplandigi FTIR-ATR analiz sonuglari ile

kanitlanmustir.
Sekil 3.17: Islem gormemis ve kaplanmis numunelerin FTIR-ATR grafikleri.
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Sekil 3.18: HH1, HH2, HH3 ve islem gérmemis numunelerin FTIR-ATR grafikleri.
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Sekil 3.19: HH4, HHS ve islem gérmemis numunelerin FTIR-ATR grafikleri.
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Sekil 3.20: HH6 ve islem gérmemis numunelerin FTIR-ATR grafikleri.
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Sekil 3.21: HH7, HHS ve islem gérmemis numunelerin FTIR-ATR grafikleri.
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4. SONUC VE ONERILER

Gli¢ tutusurluk 6zelligi bulunan huntit-hidromanyezit karigim minerali genis
termal ayrigsma sicaklik araligina sahiptir ve ayrisma sonucunda cevreye zararsiz
iriinler ortaya c¢ikartir. Huntit-hidromanyezit uygulanan materyalin yanmasi
sonucunda ylizeyde termal bariyer olugturarak duman salimini azaltir ve 1s1 yaymasini
azaltir. Boylece piroliz prosesine etki ederek komiir kalint1 miktarint arttir. Huntit-
hidromanyezit mineral karisimi polimer kompozitlere giic tutusur dolgu maddesi
olarak ilave edildigi literatiir ¢aligmalar1 bulunmasma ragmen tekstil malzemelerine
sol-jel yontemi ile aktarildigi calismalar bulunmamaktadir. Literatiirdeki bu boslugun
doldurulmas1 amac1 esas alinarak bu tez calismasinda gii¢ tutusurluk 6zelligi bilinen
huntit-hidromanyezit karisim minerali katkili silika esasli nanosoller olusturularak sol-
jel yontemi ile pamuklu kumasglara aktarilmasi ve pamuklu kumasin gii¢ tutusurluk
ozelliklerinin gelistirilmesi ama¢lanmistir. Bunun i¢in Chen ve. dig. (2010) nin yaptig1
calismada kullanilan polimerlerin grafit ile arasinda bag kurulmasi i¢in Oncelikle
grafitin yiizey modifikasyonunu gergeklestirip sol-jel yontemi ile malzemeye
aktararak gilic tutusur kompozit elde etmistirler. Deney asamalar1 i¢in bu caligma
referans alarak 4 asamali islem plani olusturulmustur. Oncelikle tetrahidrofuran ile
huntit-hidromanyezit karisim mineralinin ¢6ziiniirliigii arttirilip, ardindan VTES ve
GPTMS silan baglaticilar1 ile hidrojen peroksit, amonyum persiilfat ve potasyum
permanganat yiikseltgen maddeleri kullanarak yiizey aktiflestirme modifikasyonu
gerceklestirilmistir. Bazik ortamda silika esasli nanosoller olusturarak pamuklu
kumasa emdirme-kurutma-fiksaj yontemi ile kaplama yapilmistir. Ayrica huntit-
hidromanyezit karisim tozunun partikiil boyutunun kiigiiltiilmesi ile pamuklu kumas
Uzerinde nasil bir etkisi olacagmi gérebilmek igin 15 giin boyunca 6giitiiciide islem
gorerek partikiil boyutlar1 kiictiltiilmiistiir. Partikiil boyutunun yani sira ylizey
modifikasyonu i¢in seg¢ilen baslatict silan tipi, ylikseltgen madde tipi ve yiikseltgen

madde konsantrasyonlari degisken olarak esas alinmistir.

Kaplama yapilmis kumaglar ve islem gérmemis pamuklu kumasm analizleri

sonuclar1 agsagidaki sekilde 6zetlenmistir:

a) HH6 kodlu regetede vyiikseltgen madde olarak kullanilan potasyum
permanganat ile stspansiyon bir ¢Ozelti elde edilmis olup, potasyum

permanganat partikiilleri ¢ozelti iginde gozle goriiliir seviyede kalmus,
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b)

d)

emdirildikten sonra da kumas yilizeyinde kaldigi gdzlemlenmistir. Bunu
onlemek i¢in farkli ¢ozgenler ile denemeler yapilabilir.

Kaplama yapilmis kumaslardaki kiitlesel artis oranlar1 degerlendirildiginde en
yiiksek artigin baslatici olarak se¢ilen GPTMS nin kullanildigt HH8 ve HH7
kodlu kumaslar 6rneklerinde elde edildigi tespit edilmistir (sirasiyla, % 25,5 ve
33,8). HH2 kodlu regetenin kiitlesel artis sonucu incelendiginde parcacik
boyutunun kiigiiltiilmesi ile aym regete ile Ogiitilmemis partikiiller
kullanmasina gore (HH1 recetesi) kiitlesel artis degerinin diistiigli tespit
edilmistir.

Kumaslarin beyazlik ve sarilik indeksleri incelendiginde yiikseltgen madde tipi
ve konsantrasyonunun beyazlik ve sarilik indekslerine onemli etkisi oldugu
tespit edilmistir. En 1y1 sonuglarm yiikseltgen madde olarak hidrojen peroksit
ve diisiik yiikseltgen madde konsantrasyonunun kullanimi ile elde edildigi
bulunmustur. HH1 ve HH7 kodlu numuneler incelendiginde pamuklu
kumasglarin hem gii¢ tutusurluk etkilerinin arttirildigi, hem de beyazlik
seviyelerinin ~ korundugu  gozlemlenmistir.  Sonu¢  olarak  huntit-
hidromanyezitin beyazlik ve sarilik indeksine dogrudan bir etkisi olmadigi
ispatlanmistir.

Kopma mukavemet sonuglar1 incelendiginde yiikseltgen madde olarak
amonyum persiilfat kullanilan HH4 ve HHS regetelerinin islemsiz kumasa gore
mukavemeti oldukca diisiirdiigii gozlenmistir. En iyl mukavemet sonuglar1
HH7 (% 27,3) kodlu receteye aittir ve baglatict madde olarak GPTMS
kullanilan regetelerin kopma mukavemetini arttirdigi tespit edilmistir. Ayrica
HH6 kodlu regetenin de islem gérmemis kumasa gére kopma mukavemetine
pozitif etki ettigi gézlenmistir.

Dikey yakma testi incelendiginde islemsiz kumas 7 saniye boyunca alevli
yanma gergeklestirip geriye kalinti birakmamasina ragmen kaplama yapilmis
kumaslarm 1s1 yaymim hiz1 azaldig i¢in alevli yanma siireleri uzamigtir. Tiim
kaplanmis kumaslarin islem gérmemis kumasla kiyaslandiginda 1s1 yayma
hizinin azaldig1 ve geriye islem gérmemis kumastan daha fazla kalinti
birakarak gii¢ tutusurluk etkisi kazandigini1 kanitlamistir.

Kumas 6rneklerinin LOI sonuglar1 degerlendirildiginde en iyi LOI sonucunun
HH8 kodlu regetede elde edildigi tespit edilmistir (% 21). LOI analizi

sonucunda kumas goriintiilerine bakildiginda islemsiz kumastan geriye ¢ok az
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9)

h)

)

komiir artig1 kalirken kaplama yapilmis kumaglarda komiir kalint1 miktar1
artmistir.

Koni kalorimetre sonuglarina gére kaplama yapilmis kumaslar iglem gérmemis
kumasla kiyaslandiginda gii¢ tutusurluk ozelliklerinin gelistirildigi tespit
edilmigtir. HH1 ve HHS8 kodlu kumaslarin THR degerlerinde 6nemli bir
degisiklik tespit edilmemesine ragmen HRR, MARHE degerlerinde 6nemli
derecede diisiis tespit edilmistir. HH8 kodlu regete ile islem géren kumasin
alev sonme siiresinin islem gérmemis kumasa goére 10 saniye azaldigi tespit
edilmis olup, islem gérmiis kumaglarin pkHRR degerleri azalmistir (HH1
-% 6, HH8 -% 22,48 ). Islem gdrmiis kumaslarm SEA, TSR, SPR degerlerinde
ciddi diisiisler tespit edilmistir. Islem gdrmiis kumaslar yanma sonrasinda
komiir formu olusturmus ve komiir formunun yanma sirasinda koruyucu
bariyer gorevi gorip alevin oksijen ile temasini ve duman salimini azalttigi
tespit edilmistir. CO2/CO verimi de gii¢ tutusurluk i¢in dnemli bir faktordiir ve
islem goren kumaslarda bu degerin azaldig1 goriilmiistiir. Duman saliminin
azalmasi olas1 bir yanginda duman ile zehirlenmeleri 6nlemek i¢in 6nemli bir
faktor oldugundan kumaslarin gii¢ tutusurluk 6zelliklerinin gelistirildigi ve bu
kaplamalarin pamuklu kumaglara giic tutusur ozellik kazandirmak igin
kullanilabilecegi kanitlanmustir.

Pamuklu kumaslarm pirolizi sonrasinda seliilozun depolimerizasyonu sonucu
yanici gazlar a¢iga ¢ikmaktadir. Piroliz GC-MS analizi ile degerlendirildiginde
islem gérmemis kumasa gore furanlar ve ketonlarin olusumunda 6nemli bir
azalma gozlemlenmistir ve yanict olmayan iriinler tespit edilmistir. Bu
sonuglar koni kalorimetre duman salim sonuglari ile uyumludur.

DTA-TG sonuglar1 incelendiginde 600 °C’de kaplanmis kumaslarm hepsi
termal stabilitelerini koruyup 1s1l par¢alanmalar1 yavaslayarak islem gérmemis
kumasa gore daha fazla karbon komiir kalint1 miktar1 birakmuslardir. En ¢ok
kalint1 birakan 6rneklerin HHS kodlu regete ile islem goren kumas 6rnekleri
oldugu tespit edilmistir (% 27,54).

SEM sonuglar1 incelendiginde islem gormiis biitlin kumaslarda huntit-
hidromanyezit ve silika varligi tespit edilmisti. SEM gorintuleri
incelendiginde en iyi film tabakas1 olusumu HH3 ve HH8 kodlu regete ile islem
goren kumasglarda tespit edilmistir. FTIR-ATR sonugclar1 incelendiginde sadece

HH4 kodlu kumasn yiizeyinde huntit-hidromanyezit tespit edilmemis olup
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diger biitiip kaplama yapilmis kumaslarda huntit-hidromanyezit ve silika
varlig1 tespit edilmistir. Bu da gii¢ tutusur kaplamalarin HH4 kodlu regete ile

islem goren kumas drnekleri hari¢ basariyla gergeklestigini kanitlamustir.

Sonug olarak sol-jel yontemi kullanilarak huntit-hidromanyezit katkili silika
esasli nanosoller ile kaplama yapilan pamuklu kumaslarin termal stabiliteleri
gelistirilmistir ve selillozun piroliz prosesi dehidrasyonu yoniine kaydirilip hem duman
salimi hem de yanici gaz miktar1 azaltilmistir. Karbon kalinti miktar1 da dnemli

miktarda artmustir.

Yapilan bu ¢alisma ile ginimuzde halojen ve formaldehit icermeyen gii¢
tutusurluk 6zelligi olan ve Denizli’de maden yataklar1 bulunan huntit-hidromanyezit
mineralinin tekstil materyallerine gii¢ tutusurluk o6zellikleri kazandirmak amaciyla
calisilabilecegi ve ileride yapilacak diger ¢alismalara da elde edilen sonuglarm 151k
tutabilecegi ortaya konulmustur. Ileri ki calismalarda huntit-hidromanyezit ile yapilan
kaplamalar sonucunda kaplamalarin yikama dayanimlarmin gelistirilmesi, farkli elyaf
cinsleri ile caligmalar denenmesi ve gii¢ tutusur 6zellikleri bilinen fosfor, azot ve farkl

silan tipleri ile calismalar yapilmas1 onerilebilir.
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