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ONSOz

Bu proje calismasi ile dosemelikler, perdeler ve masa Ortuleri gibi bir yanginda evde
birincil alev kaynagi olarak islev yapan ev tekstillerinde ve sporcu kiyafetleri ve askeri
tekstiller gibi ¢esitli teknik tekstil Urlinlerinde kullanim igin sol-jel teknolojisi kullanarak
guc tutusur kumasglarin Uretilmesi amaclanmistir. Ayrica pamuklu kumaslara su ve
sulu leke tutmasini 6zellikle dnlemek amaci ile su iticilik 6zelligi ve yag iticilik 6zelligi
kazandirmak kullanim performanslarini artiracaktir. Bu nedenle kumaslara su ve yag
iticilik ©zelligi de ayni zamanda kazandiriimaya calisiimistir. Sol-jel yontemi
sayesinde organik-inorganik maddeler kullanarak, tekstil materyalinin ylzeyinin
kaplanmasi ile, konvansiyonel yontemlere goére daha az kimyasal madde tiuketilerek,
daha fonksiyonel ve daha yuksek performansa sahip kumaslarin dretilmesi
amaclanmaktir. Ayrica bu proje ¢alismasi ile ¢cevreye, insan sagligina zararli olan flor
iceren su iticilik maddeleri ve halojenleri iceren gug¢ tutusurluk maddeleri yerine
alternatif hibrid kimyasal maddelerin Uretilmesi ve tekstil materyaline kaplanmasi
hedeflenmistir. Boylece bu zararli maddelerin az kullaniimasi veya hig
kullanilmamasi ile cevre yuki azalacak ve insan sagligina zararli etkiler ortadan
kaldirilabilecektir. Bu sekilde ¢ok cesitli uygulamalara sahip olan kumasglarin itici
Ozellikleri bakimindan tekstil mamdllerinin performanslarinin gelistiriimesi, yikamaya
dayanikl iticilik 6zellikleri yaninda nefes alabilen ve hava gecirgenlik ve tutum
Ozellikleri bozulmamis bir kumasin Uretilmesi 6nem tasimaktadir. Bu proje ¢alismasi
ile sol-jel teknolojisi ile hazirlanan nanosoller ile islem gdren pamukiu kumaslara
yikamaya dayanikli su-yag itici ve guc¢ tutusur Ozellik kazandiriimistir. Bu proje
calismasi 110R011 Tubitak Kariyer Projesi tarafindan desteklenmektedir. Bu proje
calismasinda desteklerinden dolay! Dokuz Eylil Universitesi Ogretim Uyesi Dog. Dr.
Aysun Aksit'e, kimyasal madde temininde katkida bulunan Rudolf Duraner
Firmasr'dan Adnan Saka'ya, ayrintili enstrimental analizlerin gergeklestiriimesindeki
desteginden dolayr Dokuz Eylil Universitesi Malzeme ve Metalirji Mihendisligi
BOlUmU o6gretim Uyesi Yrd. Dog. Dr. Isil Birlike ve manevi desteklerinden dolayi
anneme ve babama tesekkur ederim.
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OZET

Sol-Jel Yontemi Kullanarak Su itici ve Gu¢ Tutusur Cok Fonksiyonlu Organik-
inorganik Hibrid Tekstil Kaplamalarinin Uretilmesi

Tekstil materyallerinin ylizey modifikasyonunda sol-jel teknolojisinin kullanimi
malzeme bilimlerindeki gelismelerle son 10 yilda buyik 6nem kazanmistir. Tekstil
bitim islemlerinde sol-jel teknolojisinin kullanimi ile tekstil materyallerine fotokromik,
elektrokromik ve termokromik, asinma dayanimi, filtrasyon, adsorpsiyon ve segici-
gecirgenlik Ozellikleri, UV-koruyucu o6zellik, antistatik 6zellik, antimikrobiyal 06zellik,
kendi-kendini temizleme, burusmazlik, stperhidrofob 6zellik, guc¢ tutusurluk ve su,
kir-yag itici ©zellikler gibi ¢ok cesitli fonksiyonel 0zellikler kazandirilabilir.
Konvansiyonel tekstillere gore, katma degeri yiksek, farkli ve cazip o0zellikler
kazandirilmis  multifonksiyonel tekstillerin Pazar paylr giderek artmaktadir.
Gunumuzde multifonksiyonel tekstiller, tekstil endistrisindeki degisimlerle birlikte
onem kazanmaktadir. Tekstil isletmesine de kolaylikla uygulanabilen ve basit bir
uygulama yontemine sahip olan sol-jel teknolojisi ile nanoboyutta kaplanan filmler ile
tekstil materyaline pek cok Ozellik tek bir proses ile kazandirilabilmekte ve bdylece
ilave fonksiyonel Ozellikler verilerek c¢ok yonlt bir tekstii materyalinin Gretimi
gerceklestirilebilmektedir. Bu proje ¢alismasinda sol-jel teknolojisini kullanarak tekstil
materyallerine su, yag itici ve gugc tutusur 6zellik kazandiriimasi ve bu 6zelliklerinin
gelistiriimesi amaclanmistir. Bu proje kapsaminda konvansiyonel yontemler ile ve
sol-jel yontemi ile elde edilen iticilik ve gug¢ tutusurluk performanslari, tekstil
malzemesinin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerindeki degisimler ve bu bitim islemleri igin
kullanilan kimyasal madde sarfiyatt ve uygulanan bitim isleminin kalicihgi
karsilastiriimistir. Bu proje ¢calismasinda bu amagla kumasglarin Gretiminde cesitli alkil
modifiye silanlar veya hidrofob organik maddelerle modifiye edilmis alkoksi silanlar
kullanarak kumaslara su itici 0zellik kazandiriirken fosfor katkili organik modifiye
silanlar ile gug¢ tutusur 6zellik es zamanl olarak veya ayri olarak kazandiriimaya
calisilmistir. Ayrica silanlar ile birlikte ayni banyoda organik polimerlerin karistiriimasi
ile organik inorganik hibrid c¢ozeltiler hazirlanmistir. Bu sayede Uretilen organik

inorganik hibrid malzemeler ile organik ve inorganik kismin avantajlari kombine
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edilmistir. Ayrica bu sayede kaplanan kumasin kullanim performans &zellikleri
gelistiriimistir. Ozellikle glc tutusurluk bitim isleminden beklenen yikama dayanimi
organik polimerin baglayici etkisi ile hibrid malzemelerin kullanimi sayesinde
gelistiriimeye calisiimistir. Hazirlanan organik-inorganik hibrid polimerlerin viskozitesi
incelenmis ve rakle ile siyirma yontemi ile kaplamalar gerceklestiriimistir. Kaplanan
kumaslarin DTA-TG, XRD, FTIR-ATR ve SEM cihazlari ile ayrintili analizleri
gercelestirilmistir. Ayrica su iticilik degerleri temas agisi 6lgimu ve puskirtme test
yontemi ile, gu¢ tutusurluk 6zellikleri LOI 6lgiim cihazi ve dikey gug tutusurluk cihazi
ile belirlenmistir. Ayrica bu 6zelliklerin ¢oklu evsel yikamalar sonundaki dayanimlari
tespit edilmistir. Farkli organik inorganik malzeme kombinasyonlari ile yapilan
calismalar sonucunda en iyi su iticilik ve guc tutusurluk degerlerine sahip kumas
belirlenmistir. Sonu¢ olarak sol-jel yontemi, tekstil malzemelerine su, yag itici ve gugc
tutusur bitim islemleri icin konvansiyonel yontemlere alternatif bir yontem olarak

sunulmustur.

Anahtar Kelimeler: Sol-jel teknolojisi, nanoteknoloji, su-yag iticilik, gii¢ tutusurluk,
organik-inorganik hibridler, pamuklu kumas
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SUMMARY

PRODUCTION OF SUPERHYDROPHOBIC AND FLAME RETARDANT
MULTIFUNCTIONAL ORGANIC-INORGANIC HYBRID TEXTILE COATINGS BY
SOL-GEL PROCESS

Using sol-gel technology in surface modification of textile materials with
developments in material science attracted interests in decade. The production of
textile materials with great variety of functional properties such as photochromic,
electrochromic and thermochromic, abrasion strength, filtration, adsorption and
selectively permeability, UV- protectivity, antistatic properties, antimicrobial
properties, self-cleaning properties, durable press, superhydrophobicity, flame
retardancy and water, soil-oil repellency properties can be carried out by sol-gel
technology. The demand in market for multifunctional textiles exhibiting different and
appealing properties and being high value added products compared with
conventional textiles. Recently multifunctional textile have great importance with
industrial changing. The production of multifunctional textile materials can be
possible by one step simple sol-gel process with coating nanofilm, which can be
easily applied in textile plant. In this project, the production of textile materials with
water, soil-oil repellency, flame retardancy properties and improvement of their
properties is aimed. Moreover the repellency and flame retardant performance of the
cotton fabric samples obtained with using sol-gel process, the difference of physical
and chemical properties of the samples and the chemical saving and the durability of

the sol-gel process was compared with conventional process in the project.

In the project, it was studied to obtain simultaneously and separately the water
repellent textile materials using alkyl modified silanes or alkoxysilanes modified with
hydrophobic organic materials and flame retardant textiles using phosphorous doped
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silanes modified with organic materials for this aim. Moreover organic-inorganic
hybrid solutions mixing organic polymers together with silanes in the same bath were
prepared. Thus the advantages of organic and inorganic parts of produced organic
and inorganic hybrid materials were combined. Hence the wearing performance of
coated fabrics has been increased. The washing durability properties expected for
especially flame retardancy process were carried out by means of using hybrid
materials by the binding effect of organic polymer. The viscosity of prepared organic
and inorganic polymers was studied and the polymers were coated by knife over roll
method. The analysis of the coated fabrics was carried out by DTA-TG, FTIR-ATR,
XRD and SEM. It was determined the water repellency properties of the fabrics by
contact angle measurements and spray testing and their flame retardancy properties
by LOI testing and vertical flammability testing. The washing durability of these
properties was tested. The best water repellant and flame retardant fabric sample
were found in the result of studies with different organic and inorganic hyrid materials
combinations. In conclusion, it was presented that sol-gel process is an alternatively
process to produce water and oil repellent and flame retardant fabric compared with

conventional process.

Key Words: Sol-gel technology, nanotechnology, water-oil repellency, flame

retardancy, organic-inorganic hybrids, cotton fabric
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BOLUM 1
GIRIS

1.1 Sol-jel Teknolojisi Hakkinda Genel Bilgiler

Sol-jel reaksiyonlari icin baslatici madde olarak bir metal alkoksit veya metal tuzu
kullanilir. Bu baslatici madde uygun bir organik ¢cbzgen ve/veya su icerisinde ¢ozulur
ve hidroliz reaksiyonlari gergeklestirilir. Hidroliz reaksiyonlari asit veya alkali katalizli
olarak gerceklestirilebilir (Sekil 1.1). Hidroliz sirasinda alkoksi gruplari (-OR), hidroksi
(-OH) veya (-O-) ile yerdedgistirir. Hidroliz Grtnleri ¢ozelti icinde dusik-orta derecede
capraz baglanan metal partikdlleridir. Bu sekilde hazirlanan ¢ozeltiler; saydam, stabil
ve 50 nm'den daha kiguk partikil capina ve % 4-20 kati icerigine sahip nano
blyuklukte dispersiyonlardir. Normalde, bu sekilde hazirlanan nanosoller hidrolize
ugramis baslatici maddelerin alkollerini igerir. Alkol iceren nanosoller yiksek
depolama stabilitesine (uzun jellesme suresi), herhangi bir tekstil materyaline iyi
yapisma 0Ozelligine, dusuk sicakliklarda hizli kuruma sirelerine sahip olma avantaj
tasimaktadir.

Daha sonra metal alkoksitler ile olusan metal hidroksitler arasinda kondenzasyon
reaksiyonlari gerceklesir. Kondenzasyon reaksiyonlari sonucunda polimerizasyon
derecesi kritik bir degere ulastiginda jellesme meydana gelir. Metal partikilleri
kaplama ve isil islem boyunca tekstil yizeyinde polikondenzasyon ile metal kserojel
film tabakasini olusturabilir. Sekil 1.2'de baslangic madde olarak silisyum alkoksidi
kullanarak tekstil materyali ytizeyinde silika kserojel film tabakasinin Gretim asamalari
gosterilmektedir.



Hicroliz Reaksiyonu

(1Y M{OR), + x H20 — M{OH),{OR},., + x ROH

Kondenzasyon Reaksiyonu

iZa) M-OR + M-OH — M-0-M + R-OH

2by M-OH + M-OH — M-0-M + H-OH

Sekil 1.1: Sol-jel isleminde hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlari

baslatici (RO),Si

hidraliz
i X
;g nanosol  (Si0,),
l takstillarin kaplanmasi
L
8%a.  lyogel (SiO0g)m
l kurutma
4

m— erogel  (SIO,)n,

Sekil 1.2: Sol-jel islemi ile tekstil ylizeyinde silika kserojel film tabakasinin olusumu

Metal alkoksid nanosoll igeren bir ¢ozelti ile tekstil materyallerinin muamelesinde,
nanopartikiller oldukgca yuksek ylzey-hacim orani nedeniyle kondenzasyon ve
agregasyon ile 3-boyutlu ag yapisi kazanir ve ilk asamada tekstil materyali ylzeyinde
coziicl iceren lyojel tabakasi olusur. ikinci asamada bu lyojel tabakasi kaplamadan
¢Obzuclyu uzaklastirmak icin kurutma ve isil islem gorir. Son asamada c¢Ozucl

molekdlleri bulunmayan ve goézenekli bir yapiya sahip bir kserojel tabakasi elde edilir.

Tekstil materyalleri  kaplandiginda, hidroliz ve kurutma kosullari kaplama
tabakalarinin yogunlugunu, gézenekliligini, mekanik 6zelliklerini ve kirilmalarin kritik
kalinligini belirler. Asidik hidrolize ugrayan nanosoller, daha yogun bir tabaka yapisi

ve zayif kuvvetlerle capraz baglanan kondenzasyon urunleri verir. Bazik hidrolize



ugrayan nanosoller ise, daha buylk gozenekler ile partikil agregatlari olusturur.
Kaplama sonrasi isil muamele, iyi yapisma ve tekstil materyali tGzerinde dayanikli
kaplama elde edilmesini saglar. Yikamaya dayanim ve mekanik 6zellikler tavlama
sicakhginin ve sdresinin artiriimasi ile gelistirilir. Bununla birlikte, c¢ogu tekstil
materyalleri icin 1sil islem sicakhd 180 °C’den daha yiksek olamaz, yoksa isil

parcalanma gercgeklesir.

Tekstil materyallerine fonksiyonel 0Ozellikler katiimasinda, sol-jel yonteminin
kullanilmasi buyik ilgi gormektedir. Cunkt sol-jel kaplamalar tekstil materyallerine
cok farkli 6zellikler ilave edilmesini saglayarak kimyasal ve fiziksel olarak kolaylikla
modifiye edilebilmektedir.

Kimyasal modifikasyon aditifler ile ko-kondenzasyon ile gergeklestirilebilir. Aditifler,
metal oksit matriksine kovalent baglar olusturmak icin ko-reaktant olarak islev
gorebilir (Sekil 1.3). Kimyasal modifikasyon, farkli tipte metal alkoksitlerin birbirleriyle
reaksiyonuyla veya organik substitient olarak —R grubu iceren bir trialkoksisilan (R-
Si(OR)3) kullanarak olusabilir. ilk yontemde oOrnegin, tetraetoksisilan (Si(OC2Hs)a)
diger bir metal alkoksiti ile M(OR)n (M=Al, Ti, Zr, Zn, etc.) reaksiyon verebilir.
Karistirilan nanosollerin baglatici maddeleri oldukga farklh hidroliz hizlarina sahip
oldugunda, daha reaktif olan bilesenin se¢imli kompleksasyonu ile hiz koordinasyonu
gereklidir. Diger yontemde ise, trialkoksi silan silika matriksine hidroliz ve ko-
kondenzasyon ile kovalent olarak baglanir ve dolayisiyla —R substituenti silika
matrikse kimyasal olarak baglanir (Sekil 1.3).
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Sekil 1.3: Nanosollerin kimyasal modifikasyonu (M: Al, Ti, Zr. vs; R: alkil, floralkil,

epoksi alkil, boya, biyolojik bilesen)
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Birlestirilen —R substitienti sayesinde, nanosol kaplama genis bir aralikta modifiye
edilebilir. Ornegin, su itici veya yag itici 6zellikler alkil veya perfloralkil iceren trialkoksi
silanlar ile saglanabilir. R=epoksialkil veya akrilat ile modifiye edilen nanosoller,
tekstil materyali ylzeyine baglanmayi ve kaplama tabakasinin isil veya fotokimyasal
capraz baglanmasini mimkin kilar. Bu modifikasyon kaplamanin mekanik

Ozelliklerini ve tekstil lifine olan yapismasini blyuk dl¢tde artirir.

Oksit matriksinin fiziksel modifikasyonu; inorganik koloidal metaller, oksitler,
pigmentler, boyarmaddeler, organik polimerler veya biyomolekuller gibi immobilize
edilen aditifler (Ad) ile kaplamalarin hazirlandigi yaygin bir metottur. Kaplama
icerisinde canli hucreleri bile immobilize etmek mumkundur. Baglatici maddelerin
hidrolizinden oOnce (varyant A) veya sonra (varyant B) aditiflerin ilavesiyle
immobilizasyon gerceklestirilebilir (Sekil 1.4).

hidroliz L:k:it]]lllllfal“l{le kurutma
(RO)SI —— P (Si02), I > p  (SiO:)n :Ad
:);::ltlt:-ﬂ n nanosol () kompozit film (V)
(A) T T (B)
aditif (Ad)

Sekil 1.4: Nanosollerin fiziksel modifikasyonu

Her iki varyant, kompozit icinde benzer striktire ve immobilizasyon davranisina
sahiptir. CuUnkl esasinda enkapsulasyon islemi, kondenzasyon adiminda
gerceklesmektedir. Aditifleri, inorganik matriks icerisinde immobilize etmek c¢ok
verimli bir yontemdir ve oksit matriksinin bilesenleri ve struktirt, Ad:oksit orani ve
gozenek olusturucu maddelerin ilavesi gibi parametrelere bagli olarak kontrol
edilebilir. Dolayisiyla kimyasal ve fiziksel modifikasyonun kombinasyonu, inorganik
nanosol kaplamalarina sinirsiz uygulama ve gelisim potansiyeli ve tekstil
materyallerine ¢ok cesitli fonksiyonel dzellikler kazandirma olanagi saglar (Sekil 1.5).
Genel olarak malzeme alaninda korozif, ferroelektrik, dielektrik, piezoelektrik, optik
ve elektrooptik malzemelerin Uretilmesini saglayan sol-jel teknolojisi; yiksek saflikta,
dusuk islem sicakliginda, seyreltik kosullarda ve kontrol edilebilir kolloidal partikdl
sekli, blyuklugu ve buyuklik dagihmi ile malzemeler eldesinde ve atomik dizeyde
karisim saglanmasinda kullaniimaktadir [PIERRE, 1998; MAHLTIG ve ark. 2005].
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Ozellikle tekstil Urtinlerinin yiizeylerinin sol-jel yontemi kullanilarak modifiye edilmesi

¢ok yeni konular arasinda olup, literattirde ¢ok bosluk bulunmaktadir.

Genel olarak basit bir inorganik nanosol; su-itici tekstiller igin tekstil endustrisinin
taleplerini karsilayamayacaktir. Epoksisilanlar gibi ¢esitli organik veya organik olarak
modifiye edilen aditifler ise inorganik nanosol kaplamalarin hidrofil 6zelliklerini
artirabilir [SONG ve ark. (2003), TEXTOR ve ark. (1999)]. Sol-jel ile Uretilen aga
polar gruplarin girisi beklendigi gibi kaplamanin ylzey enerjisini artirir.
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Sekil 1.5: Modifiye edilen sol-jel kaplamalar ile tekstil materyaline katilabilen

fonksiyonel ozellikler

Son yillarda tekstil materyallerine fonksiyonel ¢zellikler kazandirmak igin inorganik

sol kaplamasina olan ilginin artmasinin pek ¢ok nedeni vardir:

o Cunku 50 nm'den daha kiguk partikul caplari ile sol esasli metal oksitler tekstil
materyali ylzeyinde iyi yapisma 6zelligi gosteren saydam bir oksit tabakasi
olusturmaktadir.

o Bu oksit tabakalari 1sik ve 1si etkisine, kimyasal ve mikrobiyal saldirilara karsi
dayaniklidir.

o Bu tabakalar cesitli yuzey 0Ozellikleri katarken; yiksek mekanik mukavemet,
asinma ve kullanma dayanimi gibi 6zellikleri gelistirmektedir.

o Oksit kaplamalar, organik ve biyolojik bilesikler, inorganik partikiller ve
polimerler gibi fonksiyonel aditiflerin hapsedildigi bir tasiyici tabaka olarak
gOrev yapar. Oksit kaplamalar ile hapsedilen bilesiklerin immobilizasyon

derecesini ve tabaka gozenekliligini kontrol etmek mimkundur.



o Tekstil bitim islemlerinde emdirme ve c¢ektirme yodntemlerinde kullanilan
konvansiyonel kaplama cihazlarinda oda sicakligi ve normal atmosfer
basincinda bu kaplamalar hazirlanabilir. Ayrica daldirma-kaplama veya

puskirtme gibi yontemler ile bu ¢ozeltiler uygulanabilir.
1.2 Su iticilik Bitim islemi

Tekstil materyallerinin ilk uygulamalarindan biri insanlari havaya, yagmura ve kara
karsi korumasidir. Dolayisiyla su itici tekstillerin hazirlanmasi icin yapilan tekstil bitim
islemleri hala tekstil endustrisinde 6nemlidir. Sadece yagmurluk ve semsiyelerde
degil halilar, perdeler, dosemelikler veya masa ortileri gibi diger pek cok tekstil

malzemesinde su itici 6zellik istenmektedir.

Evde kullanilan yukarida bahsedilen malzemelerin yaninda ayni zamanda pek c¢ok
teknik tekstil materyali icin su itici 6zellik énem tasimaktadir. Ornegdin gida ve titiin
endustrisinde kullanilan konveyor kayislart pek cok kriteri karsilamak zorundadir.
Tasinan Uriin konveyor kayisi yuzeyine yapismamalidir. Ozellikle gida endistrisinde
arinler genellikle su ve vyag icerikli drinlerin bir karisimidir.  Ayrica hijyen
standartlarini karsilamak igin kayislardaki kalintilari temizlemek kolay olmalidir. Diger
bir 6rnek malzeme filtre malzemeleri olabilir: Filtrelerin temizlenmesi icin gereken
stre 6nemli miktarda su itici 6zelliklerine baghdir. Eger filtre malzemesinin temizleme
araliklari azaltilabilirse, bir yandan trdnidn oémrt artirilabilir ve diger yandan imalat
islemi daha az siklikla kesilmek zorunda kalir. Otomotiv uygulamalarinda dizel
yakitinin filtrasyonu igin sol-jel islemi ile modifiye edilen filtre malzemeleri hali hazirda
ticari olarak mevcuttur [CHABRECEK ve ark., 2005].

itici ylizeylerin Uretimi ayni zamanda tibbi uygulamalarda kullanilan tekstiller icin
oldukca 6nemlidir. Ameliyathanelerde kullanilan diger tim malzemeler gibi tekstil
malzemeleri de sterilize edilebilir olmali ve olasi kontamisyona karsi mamkin oldugu
kadar korunmalidir. Bir ameliyat sirasinda cerrah yiksek miktarda sivi itici ve ayni
zamanda temiz kalabilen kiyafetlere ihtiya¢ duyar. Ayrica ilging olan bir alan da
yaralarin tedavisinde iyilesen yaraya daha az yapiskan olan bandaj ve plasterlerin
gelisimidir. Cogunlukla yara Ortisunin uzaklastiriimasi  yenilenen  derinin

zayiflamasina neden oldugu igin yaranin iyilesme siresini uzatir.



Yag ve su iticiligi kombine eden drunlerin yaninda hidrofil 6zellikleri ile birlikte yag
iticilik 6zelligi gosteren Urlnler de bazi uygulamalar icin istenebilir. Polar ve hidrofil
maddeleri, polar olmayan veya oleofobik maddelerden ayirabilen filtre malzemeleri
kesfedilmistir.

Genellikle Goretex veya Sympatex firmalarinin yaptigi gibi Uretilen membranlarin
kumas Uzerine laminasyonu ile veya yogun bir polimer tabakasi ile tekstilin acik
yapisini tamamiyla orterek bir su bariyeri Uretilebilir. Sol-jel teknolojisinde ise ¢ok
ince kaplama vyapisi ile kumasin agik yapisini Ortmeden ylzey enerjisinin
dusurulmesi prensibine dayanarak su itici kaplamalar uretilebilmektedir [MAHLTIG ve
Textor, 2008].

Su iticilik isleminin esasi uzun zincirli su itici bir gruba sahip olan kimyasal maddelerle
kumasin ylzeyinde suyu sevmeyen, suyu iten bir zar olusturmaktir. Kisacasi su
iticilik isleminin prensibi kumasin Ust ylzey gerilimini suya kars! yukseltmektir. Dogal
liflerin hepsi az veya ¢ok oranda suyu seven (hidrofil) bir yapiya sahiptirler. Hele ki
bu, yag! alinmis yin ve yag, mum pektinden arindiriimis pamuk s6z konusu ise ¢ok
daha fazla su sever hale gelmislerdir. Su iticilik islemi ile kumaslarda yaratiimak
istenen etki ham pamuklu kumasin su itici yapisina benzeyen bir etkidir.

Su fticilik islemi ile yalnizca kumas yuzeyinde su itici bir zar olusturuldugu igin
kumasin i¢ yapisi ve gozenek yapisi hicbir sekilde olumsuz yonde etkilenmez ve ayni
kalir. Bu husus su iticiligin en karakteristik belirgin 6zelligidir. Kumasin gézenekleri
kapanmadigi icin giyimde deri solunumu ve ter nakli olumsuz yonde etkilenmez.
Hatta vicuttan cikan su buhari hic yogunlasmadan timuyle uzaklasacagi icin su
iticilik islemi gormis kumaslar digerlerine gore daha kuru ve daha fazla hava
gecirgen Ozelliktedirler. Yine su iticilik isleminde etkinin yluzeyde kalmasi en iyi
sekilde kumasin yapisina aldigi su miktari ile yapisinda tuttabildigi su (sisme degeri)
miktar arasindaki fark ile aciklanabilir.

Bir kumasin yapisina su alma degeri denildiginde onun kisa sireli emdirme veya
yagmurlama islemi sirasinda yapisina, blnyesine alabilece§i su miktar
anlasiimaktadir. Su iticilik islemi gormus olan bir kumas emdirme sikma iglemi

sonunda yapisina daha az su almaktadir (Aynen ham pamuklu kumasta oldugu gibi).



Sisme degeri ise yine o kumasgin veya liflerin belli bir standarda gore iki saat sure ile

Islatildiktan sonra santrifijlenmesi sonunda yapisinda tutabildigi su miktaridir.

Tablo 1.1: Bazi kumaslarin kisa sireli yagmurlama islemi sonucu yapisina aldiklari

veya DIN 53814’e gore yapisinda tutabildikleri (sisme) su miktarlari

Yapisina su alma degerleri Yapisinda su tutma degerleri (%)

(%)

islem islem islem gérmemis  islem

gérmemis gormus gormus
Pamuklu 100-120 17 52 49
Yunlt 80-100 22 42 32
Viskon 135-170 22 78 74

Su iticilikte etki yalnizca kumasin ve liflerin ylzeyinde oldugu icin su iticilik islemi
goérmus ve gérmemis kumaslara ait sisme degerleri arasinda ¢ok fazla bir fark yoktur.
Ancak yapisina aldigi su miktarlari arasinda epeyce bir fark oldugu Tablo 1.1'den de
acikca gorulmektedir. O nedenle su iticilik islemi gérmis bir kumas emdirme sikma
islemi sirasinda yapisina su almamak icin direnmekte ve dogal olarak islem
gormemis formuna goére daha az su almaktadir. Yani su iticilik islemi ile kumasin

yapisina su alma degeri azalirken, yapisinda su tutma degeri pek degismemektedir.

Su iticilik islemi kumasin, liflerin Gst ylzey gerilimi suya karsi yukseltildigi icin bu
durumda ylzeye gelen su kumas tarafindan emilmemekte ve su damlaciklari

kurecikler halinde kumas yuzeyinde kalmay! tercih etmektedirler.
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Sekil 1. 6: Su iticilikte yuzey gerilim kuvvetlerinin denge durumu. 1- Su damlasi, 2-
Kumas
Su iticilik ve su emicilik etkileri sinir ylzey gerilim kuvvetleri ile ilgili olan bir durumdur.

Ornegdin bir su damlasinin kumas yuzeyindeki konumu Sekil 1.6'da oldugu gibi



dondurularak buna etki eden kuvvetler incelendiginde asa@idaki durumlar ortaya
cikmaktadir. Sekil 1.6’daki denge hali icin su damlasi baslica su u¢ kuvvetin etkisi
altindadir.

01= Kumasin havaya karsi tst yuzey gerilimi

0.= Suyu havaya karsi Ust yuzey gerilimi

03= Kumasin suya karsi Ust yuzey gerilimi

o= Islanma agisi

Burada o; kuvveti suyu kumas yuzeyine yaymak isterken o, ve o3 kuvvetleri su
damlasini kiresel sekilde ylzeyde tutmaya ¢alismaktadirlar.

Denge durumu igin: 0;-03=02.cosa esitligi s6z konusudur.

Cos a = 01-03/0, ve eger 0:-03=A0

Ao0>0 olmasi durumunda a<90”dir. Kumas su emici yani hidrofildir.

Ao<0 ise, a=90”dir. Bu durumda kumas su itici yani hidrofobtur.

lyi su iticilik etkisi icin en az 0>90° olmasi gerekmektedir. Sonug olarak Ac<0 olmasi
demek, kumasin suya karsi sinir yizey gerilim kuvvetinin (o3) arttirilmis olmasi
demektir. iste bu etkiyi kumas yiizeyini ince bir zar seklinde kaplayan su itici tabaka

saglamaktadir.

Diger yandan bir sivinin kumas tarafindan emilmesi veya itimesinde yine o sivinin
sinir yuzey gerilim kuvveti degerleri énemli rol oynamaktadir. Sivinin sinir ylzey
gerilim degeri ne kadar dusuk ise islatma yetene@i de o derecede yuksektir. Bazi
sivilara ait sinir ytizey gerilim degerleri sunlardir: Civa: 500 dyne/cm, su: 72 dyne/cm,
benzin: 29 dyne/cm’dir. Sinir ylzey gerilim degerinin birimi olarak giinimizde mN/m

kullanilmaktadir.

Bu sekilde elde edilen su iticilik etkisinde asil amag ilk anda ve belli bir surede
yluzeydeki suyu kumasin icine gondermemektir. Bu sire yagmurdan kacip bir yere
siginma veya gece boyunca c¢adirin altina suyu gecirmemesi gibi bir sire olarabilir.



Su iticilik etkisi ylzeyde oldugu icin énemli olan suyun yilizeyden iceriye girmesini
engellemektir. O nedenle su iticilik islemi gérmus kumaslarin hicbir sekilde hidrofil bir
iplikle dikilmemeleri gerekir. Hidrofil yapidaki iplik su kanali gbrevi yaparak yuzeydeki
suyun kumasin icerisine tasiyabilmektedir.

lyi su iticilik etkisi baslica su faktorlere baghdir

* Oncelikle ince kapilarli, diiz yuzeyli, siki dokulu bir kumas yapisi (bezayagi gibi)
gerekmektedir. Pardesi, semsiye, parasut vb. érneklerinde oldugu gibi.

* Kumas! olusturan liflerin sisme yeteneginin distuk olmasi 6nemli bir avantajdir.

Ornegin sentetik lifler

* Yuzeyde olusturulan su itici filmin dizgin, elastik olmasi liflerin ylizeyine mimkuin
oldugunca saglam tutunmasi gerekmektedir. islemin dayanikli olmasi bakimindan

onemlidir.
*Su itici filmin yapiskan 6zelliginin dusik olmasi gerekmektedir.

*Gerek kumastan gerekse flotteden gelebilecek baz, ylzey gerilimini dasuricu
tensidler veya hidrofil madde artiklari olmamalidir.

* Kullanilan su iticilik maddesinin mamkin oldugu kadar yiksek i1slanma agisi (o)
degerine sahip olmasi gerekmektedir [COBAN, 1999].

1.3 Su lticilik Bitim islemi icin Sol-jel Teknolojisinin Kullanimi

Silika sol gibi basit inorganik nanosoller, pamuk ve diger seltlozik malzemeler gibi
dogal lif malzemelerinin bazilarindan c¢ok daha hidrofobtur. Bu soller boyle
malzemelerin iticilik ve absorbsiyonunu etkiler. Poliester, polietilen veya polipropilen
gibi sentetik liflerin cogu nispeten hidrofobtur, poliamid ve poliakrilik lifleri ise nispeten
hidrofildir. Bazilarinin yiizey enerjisinin listesi Tablo 1.2'de verilmistir. iyi bilindigi gibi,
su iticiliginin artmasi yalnizca eger kaplamanin ylzey enerjisi althgin ylzey
enerjisinden dusuk ise basarilabilir. Dolayisiyla modifiye edilmemis inorganik soller
ile bir poliester ve poliolefinin hidrofob 6zelliklerinin gelistiriimesi mimkin degildir. Bir

10



kumasin absorbsiyonundaki degisim tek basina hidrofobluk 6zelligi ile esdeger

degildir.

Tablo 1.2: Secilmis polimerlerin ve inorganik oksitlerin ytzey enerjileri [ARKLES,
1977]

Malzeme Kritik Ylzey Gerilimi [mN/m]
Politetrafloretilen 18,5
Polipropilen 31,0
Polietilen 33,0
Polistiren 34
Polivinilklortur 39
Poliester 43
Poliamid 6.6 46
Cam, soda-kire¢ (kuru) 47
Silika, (fused) 78
TiO, (anatase) 91

Hidrofob bilesikler kullanarak uygun modifikasyonlar ile nanosoller kullanarak dusuk
yuzey enerjili ylzeyler ve belirli dizeyde iticilik saglanabilir. Hidrofob bilesenler ve
inorganik yap! bloklari arasinda kovalent baglanmayla veya aga hidrofob maddelerin
fiziksel olarak tutunmasi ile bu modifikasyonlar geceklestirilebilir. Cogunlukla alkil
veya floralkil yan zincirleri ile alkoksisilan bilesikleri kullanilir. Baglatici maddenin
hidroliz ve jelasyon islemi boyunca hidrofob bilesikler inorganik nanosole kimyasal
olarak baglanacag! icin bu bilesikler avantajlidir [MAHLTIG ve ark. (2003), DAOUD
ve ark. (2004 ve 2006a, 2006b), BRAMBILLA ve ark. (2007)]. Uygun alkoksisilanlar
Sekil 1.7'da gosterilmistir.
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Sekil 1.7: Hidrofob silan monomerleri

Yiksek miktarda itici yuzeyler hazirlamak icin diger bir yol solleri reaktif siloksan
bilesikleri ile modifiye etmektir [SHINDOU ve ark., 2003]. Ornekleri Sekil 1.8'de

gosterilmigtir.

G A, B
HO—(CH,)m— SI—0—]-(CH,)m—OH L\—PSi—oM
CH, CH, Y

Sekil 1.8: Tekstil uygulamalari igin nanosollerin hidrofob modifikasyonlari igin

calisilan polisiloksanlar

Nanosollerin nispeten hidrofil inorganik metal oksit bilesenleri ile hidrofob aditifin
uygun bir kombinasyonunu bulmak ve optimize etmek zordur. Ozellikle esas ¢ozgen
olarak su kullanildiginda bu is daha da zorlasmaktadir [MAHLTIG ve ark. (2005a)],
¢cunkl esasinda sulu bir solde dusuk yizey gerilimi ile aditiflerin kullanimi faz

ayrilmasina neden olacaktir. Bu faz ayrilmasindan hidrofob gruplari ve suda yeterli
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cozunurlik saglayan hidrofil yan zincirleri iceren polisiloksanlarin kullanimi ile
kacinilabilir. Hidrofil aminosilan yan zincirleri ile modifiye edilen florlanmis
polisiloksanlara dayanan Dynasylan™ grubunun (Evonik) bazi Urinleri arasinda

uygun bilesikler bulunabilir.

Hidrofob alkiltrialkoksisilanlarin az miktarda bile (agirlikca %0,5'ten daha az) bir silika
solu icerisine ilavesi yuksek hidrofobluk etkisi verebilir. Arastirmacilar bu yaklasimi
izleyerek yuksek miktarda itici tekstillerin hazirlanmasini basarmislardir [MAHLTIG ve
ark., 2003, DAOUD ve ark., 2004 ve 2006a, 2006b)]. Islanma davranisinda 6nemli
degisim icin hidrofob aditiflerin az miktarinin gerekmesi, jellesme islemi boyunca agi
olusturan farkli bilesiklerin ytzey gerilimindeki egilimle aciklanabilir. Bu egilim
nedeniyle daha cok hidrofob bilesikler degisen filmin ylzeyinde birikir [FABBRI ve
ark., 2006a, 2006b]. Dolayisiyla islem gdérmemis malzeme ile karsilastirildiginda
sonucglanan malzemenin yizeyi hidrofob bilesenler ile zenginlesir. Sekil 1.9 sol-jel
kaplanan ylUzeyin 1slanma davranigi tzerinde hidrofob bir aditifin etkisini gostermistir.
Poliester folyeye uygulanan modifiye edilmemis sol-jel kaplamanin 76° temas agisi
degeri ile islemsiz poliesterden daha disuk temas agisi degerine sahip oldugu
bulunmustur. Bu sole yalnizca agirlikga %1-2 hidrofob bilesenin ilavesi yaklasik 100°

temas acgisinda artisa neden olmustur.

100 S
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90 - T /

[+2]
(=]
1

temas acisi °]
-~
=
1

60

04 . r , . . r . .
0 1 2 3 4 5
hidrofob aditif oram
[hacimsel, %]

Sekil 1.9: Bir epoksisilandan turetilen sol esasli bir kaplamada suyun temas agisi
tzerine hidrofob (florlanmis) alkoksisilan aditifinin etkisi. Bu kaplama tekstil
malzemesinin ylzey yapisinin temas acisi degerleri Uzerine etkisini gézardi etmek

icin poliester folye tGizerine uygulanmistir.
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Kullanilan trialkoksisilan aditifinin alkil yan zincirinin uzunlugunun bilesigin kullaniima
miktarindan daha 6nemli oldugu bulunmustur. Kaplanan yuzeyler lzerinde suyun
temas acisi Olcllerek belirlenen su iticilik, alkil zincirinin uzunlugunun artmasi ile
onemli miktarda artmistir. Kaplanan cam uzerinde yaklasik 100° temas agcisi ile en
yuksek degerler en azindan 12 karbon atomu uzunlugunda yan zincirler kullanarak
basarilabilmistir. Bu denemelerin sonucu Sekil 1.10’da gosterilmistir. Daha uzun alkil
zincirleri sulu sollerdeki ¢ozulebilirligi dustrmustir ve dolayisiyla diger ¢dzgenlerin
belirli bir oraninin veya yeterli yuzey aktif maddenin kullaniminin gerekli oldugu
bulunmustur. Benzer feniltrialkoksisilan ayni zamanda alkil modifiye silanlara
alternatif olarak hidrofob aditif olarak kullanilabilir. Fenil silanlar ile kazanilan hidrofob
etkinin, alkil yan zincirinde 6 karbon atomu bulunan benzer alkil silanlar igin

beklenenden az miktarda dusuk oldugu bulunmustur (Sekil 1.10).

Nispeten yuksek miktarda su iceren sulu sollerin hazirlanmasi icin daha kisa alkil yan
zincirleri ile daha az hidrofob silanlarin kullanimi soliin stabilitesi bakimindan
gerekebilir. Boyle durumlarda istenen iticilik ve stabilite arasinda bir uyum
bulunmalidir. Ornedin tanimlanan yaklasima gore tekstillerin hidrofob bitimi oktil-
modifiye [MAHLTIG ve ark., 2005b] ve propil-modifiye [TEXTOR ve ark., 2002b]
alkilsilanlar ile modifikasyon ile gercgeklestiriimistir. Bazi yaklasimlara gore, hidrofob
bitimler ayni zamanda yalnizca hidrofob silan esasli soller hazirlanarak
uygulanmigtir. Fakat bu bitim islemlerinin genellikle daha disuk dayanima sahip
oldugu ve cogunlukla diger bilesenlerle karsilastiriidiginda daha pahali oldugu

bulunmustur.

Su icin temas agisi veya yuzey enerjisi tekstil malzemelerinin su iticilik 6zelliklerini
degerlendirmek icin tek parametre olarak alinamaz. Kumas konstriksiyonu, inceligi,
taylulugu ve kumasin kapilaritesi ve topografisi gibi yapisal etkiler de énemlidir. Bu
nedenle daha cok tekstillerle ilgili degerlendirme yontemleri, iticilik ve islanma
karakterleri hakkinda bilgi edinmek icin kullaniimahdir. Ornegin, bu amag icin daha
Onemli bir test yontemi, sprey testinin gerceklestirimesinden sonra veya tam
daldirma testinden sonra; su ve sivi aliminin olgilmesi yontemidir. Bu testler
genellikle temas acisi dlcimuyle elde edilen sonuclari destekler. Nanosole uygun
alkoksisilanin agirlikca %0,1 gibi dustik konsantrasyonlarda ilavesiyle bile kaplanan

kumasin su alimi azaltilabilir. Burada verilen oOrnekte goraldigu gibi, yalnizca
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agirhkca %1 alkilsilan aditifi ile calismak su alimi bakimindan iticiligin bir plato degere

ulasmasi icin yeterli olmustur. Aditif miktarinin ilave artigi su alimi degerlerini daha

fazla azaltmamistir (Sekil 1.11).
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Sekil 1.10: Farkli althk malzeme
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semboller: feniltrietoksisilan ile modifiye edilen sollerin sonuclarini gosterir) artan

zincir uzunlugu ile veya feniltrietoksisilan ile hidrofob alkiltrietoksisilan aditifleri ile

(agirlikca %4) modifiye edilen nanosol kaplamalar [MAHLTIG ve ark., 2005c]
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Sekil 1.11: Sprey testi (kare)
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konsantrasyonlarda hekzadesiltrietoksisilan iceren nanosoller ile bitim géren Co/PES
kumasin su alimi degerleri [MAHLTIG ve ark., 2005c]
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Sekil 1.12 uygulanan nanosolin modifikasyonu igin kullanilan aditifin alkil zincir
uzunluguna bagli olarak kaplanan poliester/pamuk karisim kumaslarin su alimindaki
degisimi gostermektedir. Sekil 1.12'den de goruldugi gibi temas acisi Uzerinde farkl
aditif alkil zincir uzunlugunun etkisi bakimindan artan zincir uzunlugu 12 karbon
atomuna kadar zincir uzunlugu icgin su aliminin azalmasina neden olmustur. Daha

uzun alkil zincirleri ile aditiflerin kullanimi daha fazla su alimini azaltmamistir.

Kumas tarafindan emilen su miktari, esasinda kapilar kuvvetlerle veya yuzey enerijisi
ile belirlenen ylzeyde adsorbe edilen su miktarina ve kendi kendine lif igerisinde
absorbe edilen su miktarina goére belirlenir. Yukarida gosterilen sekiller yalnizca statik
su alimini gosterir. Sol-jel ile Uretilen kaplamalar bir miktar gézenekli oldugu i¢in bu
kaplamalarin liflerin su alim hizlarini yavaslatmasi beklenir [AMBERG-SCHWAB ve
ark., 1998]. Dolayisiyla nispeten dusuk hidrofob 6zelligi ile basit bir nanosol
kaplamasi bile lif ve su arasinda bir bariyer olusturarak lifi suya karsi korur.
Dolayisiyla life suyun yavaslatilan migrasyonu (sol-jel matriksinin godzeneklilik ve
ylzey enerjisine baglh olarak) su alim hizini belirler. Yiksek miktarda hidrofob
kaplamalar bu bariyer ile su migrasyonunu 6nleyecektir (veya en aza indirecektir).

Suyun life migrasyonu Sekil 1.13'de gosterilmistir.

Dusuk su alimi 6zelligi ile poliester gibi (suyun agirhkca %0,2'den daha ¢ogunu
absorbe etme yetenegi olmayan) sentetik lifler icin bu etki ihmal edilebilir (eger ince
sol-jel tabakalari icerisinde depo edilen suyun miktari ayni zamanda ihmal
edilebilirse). Fakat 6zellikle dogal ve sellloz esasli lif malzemeleri nispeten yiksek
miktarda suyu absorbe etme yetenegine sahiptir ve dolayisiyla suyun migrasyonu
onemlidir. Uzun stire maruziyet durumunda ise inorganik nanosol ile disuk su alimini
garanti etmek icin yuksek hidrofob aditifler ile sollerin uygulanmasi tercih edilmelidir
[YEH ve ark., 2007a, OGOSHI ve ark., 2005].
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Sekil 1.12: Su ile daldirma (dolu lcgen) veya sprey (kareler) testinden sonra
feniltrietoksisilan (bos tcgen) ve alkil zincir uzunlugundaki artis ile alkiltrietoksisilan
aditiflerini iceren nanosoller ile islem goren Co/PES karisim kumasin su alimi

degerleri.
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Sekil 1.13: Sol-jel kaplanan kumaslarin su alimi igin yukarida tanimlanan modelin

sematik ¢izimi

Nanosol kaplamalar ile hidrofob tekstillerin hazirlanmasi igin kaplamadan sonra

yeterince isil fiksaj uygulanmasi o©nemlidir. Kaplamanin althga adhezyonunu

gelistirmek icin fiksaj gereklidir. Fiksaj veya 1sil islem alkil zincirlerinin tekrar

dizenlenmesine izin vermek icin 0Ozellikle uzun alkil gruplar igin ©6nemlidir

[POPPENWIMMER ve ark., 1999]. Benzer sekilde yikama boyunca hidrofob 6zelligin

kaybedilmesi, Utileme gibi 1sil islemlerle geri kazanilabilmistir [NASSL ve ark., 2002;
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MAHLTIG ve ark., 2003]. Yikama sirasinda hidrofobluk kaybi ik yilkama suyunda
alkil zincir oryantasyonundaki degisme ile aciklanabilir. Kuru durumda 1sil muamele
sirasinda hidrofob gruplar hidrofob etkinin geri kazaniimasina neden olabileceklerdir.
Bu etkiler ayni zamanda tekstil endustrisinde konvansiyonel olarak kullanilan
florkarbon bitim islemleri igin de bilinmektedir [DUSCKEK, 2001].

Yukarida tanimlandigi gibi yalnizca monomer hidrofob aditifler degil, ayni zamanda
hidrofob polimerler de nanosolleri modifiye etmek icin kullanilmistir. Nanosoller ile
kombinasyon ile hidrofob polimerleri kullanmak igin temel sinirlama nanosoldeki
polimerlerin  dusiik cozilebilirligidir.  Ozellikle su esasli ¢ozgen sistemler
kullanildiginda bu durum gecerlidir. Polimerik aditiflerin ¢ozulebilirligini artirmak igin
THF, aseton veya toluen gibi c¢Ozliculer ayni zamanda nanosol sentezi igin
kullanilmistir [YEH ve ark., 2007a]. Hidrofob polimerlerin ¢ok sayida farkl tipleri
nanosol modifikasyonu igin kullanilabilir. Esasinda hem hidrofii hem hidrofob
fonksiyonel gruplari bulunan polisiloksanlar avantajlidir. Hidrofil gruplar soldeki
cozulebilirligi artiracaktir, hidrofob fonksiyonaliteler ise jellesme sirasinda Urindn
yuzeyinde birikecektir ve dolayisiyla yeterli su iticiligi garanti edeceklerdir. Hidrofob
polimerler hem sol-jelden tiretilen aga hem de uygun fonksiyonel ozellikler ile
polimerlere basitce fiziksel olarak tutuklanabilirler [VINCE ve ark., 2006]. Uygun bir
siloksan 6rnegi Sekil 1.14’de verilmistir. Hidrofob polimer zinciri hidrofil Gre gruplari
ile modifiye edilirken, ayni zamanda polimer inorganik sol ile kondenzasyon
reaksiyonlarina izin vererek alkoksisilan gruplari ile sonlandiriimistir. Bdyle
ure/polidimetilsiloksanlar yiuksek sol stabilitesi saglayarak organik/inorganik hibrid
polimer soller hazirlamak igin kullaniimistir. Pamuk Uzerine kaplanan hibrid
polimerlerin yikama hasligi literatirde Umit verici olarak bildirilmistir [FIR ve ark.,
2007].

0 CH 0
H.C,0 s CH, OC,H
\ I ;o e8
. OfSiMN‘J\N"v“Péi’O%?SiMN"“‘NMSL
52 \ H H | | H H 7 "OC,H,
OC,H, CH, CH, HsC,0

Sekil 1.14: Hidrofob organik/inorganik hibrid polimer sollerin hazirlanmasi igin
kullanilan ditrepropiltrietoksisilanin yapisal formali. Hidrofil Gre gruplari ¢6ziunurlGgu
artirirken, ayni zamanda alkoksisilan inorganik matrise kovalent baglanmaya izin
verir [VINCE ve ark, 2006; FIR ve ark., 2007].
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Viniltrietoksisilan (VTEOS) ile modifiye edilen veya VTEOS esasli nanosoller ile
kaplanan altliklar yuksek miktarda hidrofob yuzeyler vermislerdir. Saf VTEQOS ile
muamele edilen cam yuzeylerinin kritik yizey geriliminin 25 mN/cm gibi ¢ok dusuk
oldugu bulunmustur [ARKLES, 1977]. Saf vinilalkoksisilan solleri ile kaplanan polimer
folyeler 100°den daha yuiksek temas acisi degerleri gostermistir [TEXTOR, 2002a].
Benzer vinil modifiye nanosol kaplamalar tekstillere uygulanabilir. Boyle denemeler
tekstil altliklari ile gergeklestirilmistir ve viniltrimetoksisilan (VTMS) esasli bir sol ile ve
VTMS ve TEOS karisimindan tiretilen bir nanosol ile kaplanmistir. Sol
uygulamasinda sonra kumasglar onceki 1sil fiksajdan sonra kaplanan agin vinil
fonksiyonlarinin c¢apraz baglanmasini bagslatmak icin UV 1si1g1 ile (cesitli 11k
kaynaklari kullanarak) muamele edilmistir. UV muamelesinin su alimina etkisi (inert
atmosferde) Sekil 1.15'de gosterilmistir. Isimadan sonra su alimi, ilave UV-
muamelesi olmadan kaplanan kumaslar ile karsilastirildiginda belirli bir azalma
gostermistir.

I UV islemi olmadan

L__|uv civa lambast ile 5 dk.

77 222nm'de UV ile 1 dk.
B 172nm'de UV ile 1 dk.

140 4
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Sekil 1.15: UV muamelesinden dnce ve sonra vinil modifiye soller ile islem goren

pamuklu drneklerin su alimindaki farklilik

UV 1simasi ile 1Isima nedeniyle azalan su alimi, vinil gruplarinin ¢apraz baglanmasi
ile aciklanabilir [SANCHEZ ve ark., 2005]. Sematik olarak Sekil 1.16’de gdsterilen
foto-polimerizasyon islemleri hidrofob kaplamalarin artan ag yogunluguna ve

dolayisiyla su gecirgenliginin azalmasina neden olmustur.
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Sekil 1.16: Viniltrimetoksisilan gibi (VTMS) vinil modifiye alkoksisilanlar ile modifiye
edilen veya VTMS esasli bir sol ile kaplanan tekstil malzemesi icin vinil gruplarinin
capraz baglanmasini gosteren sematik gizim

UV-islemi sirasinda oksijenin varhginin yiizey enerjisini artiracagl ve dolayisiyla su
iticiligi azaltacagl ve hidrokarbonlarin capraz baglanmasini engelleyecedi ve
istenmeyen foto-oksidasyon islemlerinin ilerlemesine neden olabilecegi bulunmustur
[MAHLTIG ve TEXTOR, 2008].

Textor ve Mabhltig tekstil bitim iglemi igin SiO,-sol ile kaplama yaparak es zamanli
olarak tekstil malzemesine hidrofob ve antistatik 6zellik kazandirmaya c¢alismiglardir.
Uretilen kaplamanin su itici 6zellige sahip oldugu ve kaplamanin daha i¢ bélgelerinde
nispeten yuksek miktarda su/su buhari absorbe ettigi bulunmustur. SiO, solleri
hidrofil ve hidrofob aditiflerin karisimi ile hazirlandiginda kati/hava hidrofob bir araytiz
ve daha cok hidrofil kati materyal (bulk) varhgi gosterilmistir. Bu hidrofil kati madde
yeterli miktarda su/su buhari absorpsiyonunu saglayarak antistatik 6zellik saglamistir.
Hidrofil ve hidrofob aditiflerin kombinasyonu dusik enerjili ylizey ve hidrofil bir kati
malzeme ile sonuclanmistir. Hidrofob bilesen kaplamanin kati-hava arayutzinde
toplanmis ve kurutma sonrasinda dusik enerjili bir yuzey ile sonucglanmistir,
kaplamanin kati malzemesi (bulk) ise daha az hidrofobtur [TEXTOR ve Mahltig,
2010a, 2010b]. Bunun yaninda, Xue ve ark. epoksi-fonksiyonel mikroboyutta pamuk
lifleri Gzerine fonksiyonel gruplari ile silika nanopartikillerinin kompleks kaplamasina
dayanan hiyerarsik yapi ile pamuklu tekstiller Gzerinde superhidrofob yuzeyler
Uretmislerdir. Hazirlanan ¢ogu superhidrofob 6rneklerin temas acisi degerleri 5ul

damla icin 170° gibi yiksek degerlere ulasir [XUE ve ark, 2009].
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Nadargi ve ark. cam altliklar tzerinde silikanin saydam ve hidrofob kaplamalari tek
adim sol-jel islemleri ile sillasyon maddesi olarak trimetilklorosilan (TMCS) ve
baslatici madde olarak tetrametoksisilan (TMOS) kullanarak daldirma-kaplama ile
dretilmigtir. Cesitli sentez parametrelerinin filmin kalitesi ve hidrofob 6zellikleri
Uzerindeki etkisi arastinimistir. Homojen, gucli yapisma 6zelligi ile ve yiksek oranda
saydam kaplamalar bazik hidroliz reaksiyonlari igcin 4 M amonyak c¢ozeltisi ile
TMOS:MeOH:TMCS:H20 igin molar orani 1:14,8:1,4:3,3 iken elde edilmistir. SEM
goruntuleri kaplanan silika materyalinin makropor6z yapisini gostermistir. 120° temas
acisi degerleri olgulmustur. FTIR analizi Si(CH3)s fonksiyonel gruplarinin varhgini
goOstermistir NADARGI ve ark., 2010].

Dhere ve ark. oda sicakhginda iso-butil-trimetoksisilani (iso-BTMS) ve tetraetoksi
silani (TEOS) baglatici madde olarak kullanarak cam altlik Gizerinde sol-jel yontemi ile
optik olarak saydam, su itici silika filmleri sentezlemislerdir. 140° kadar yliksek temas
acisi degerleri elde etmislerdir. Modifiye edilen silika filmlerin yapiskan, 1sil olarak
stabil ve neme karsi dayanikli oldugu bulunmustur. iso-BTMS ile silika sollerin
modifikasyonu ile sol-jel kaplamalarin flor iceren bilesiklerin ilavesi olmaksizin
mukemmel su iticilik degerine sahip oldugu bulunmustur [DHERE ve ark., 2010].
Ayrica, Taurino ve ark. sol-jel yontemini ve metal alkoksitleri kullanarak stiperhidrofob
yluzeyler hazirlamiglardir. Florlanmis organik-inorganik dst ylzey ile ¢ok tabakall
ornekler (TiO,-ZrO,-SiO, ve silan uclu perfloropolieter esasli kaplamalar) yaklasik
157° temas aclisi degeri vermistir [TAURINO ve ark., 2008].

Lakshmi ve Basu sol-jel matriksinde hidrofob olarak modifiye edilen kolloidal ginko
hidroksit (CZH) girisi ile superhidrofob sol-jel kompozit film Gretmislerdir. CZH,
kontrollu ¢oktirme ile hazirlanmis ve stearik asit ile muamele ile modifiye edilmistir.
Modifiye edilen CZH 165° gibi cok yiksek temas acisi dederine sahiptir. Modifiye
edilen CZH suspansiyonu daha sonra tetraetoksisilan ve metiltrietoksisilan icin asit
katalizli sol icinde disperse edilmistir ve sol-jel kaplamalar hazirlamak igin cam
tzerine sprey kaplama ile kaplanmistir. Sol-jel matriksi modifiye kaplamada CZH
partikdllerini tutmak ve filmin adhzeyonunu gelistirmek icin bir binder olarak davranir
[LAKSHMI ve Basu, 2009].
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Yu ve ark. perflorooktillenmis kuaterner amonyum silan maddesi (PFSC) ve silika
nanopartikillerine dayanan pamuklu kumas u(zerinde superhidrofob kompleks
kaplamalar dretmiglerdir. Silika nanopartikilleri tekstil ylzeyini ¢ok daha puruzlu
yapmistir ve perflorooktillenmis kuaterner amonyum silan bilesigi ise yuzeyin Ust
tabakasinin serbest yilizey enerjisini diusturmasttr. Bu kaplama ile kaplanan tekstiller
mukemmel su iticilik dzellikleri ve silika ile 6n muamele edilmeksizin PFSC ile islem
goren pamuklu kumas Uzerinde 133%den 145%ye artan temas acisi degerleri
gostermislerdir. Ayni zamanda yag iticilik gelistiriimis ve kumas yizeyinde CHal,
damlasinin temas acisi 131”ye ulasmistir. Sadece PFSC ile islem goren kumaslarin
ylizeyinde ise CHal, icin temas acisi yalnizca 125° olarak bulunmustur [YU ve ark.,
2007].

Bae ve ark. superhidrofob su itici pamuklu kumaslar dretmek icin silika
nanopartikilleri ve ticari bir su iticilik maddesi ile pamuklu kumasi muamele
etmislerdir. Sol-jel yontemi ile iki farkli silika nanopartikilleri sentezlenmistir, bu
partikillerin ~ sekli, blyuklugt ve bilesenleri karakterize edilmistir.  Silika
nanopartikillerinin kuresel ve 143 ve 378 nm capinda olduklari tespit edilmistir. Tek
basina ticari su iticilik maddesi ile muamele edilen kumaslar igin agirlikca %0,3 ve
daha az konsantrasyonlarda 20%”den daha distk temas acisi degerleri elde
edilmistir. Tek basina silika partikilleri ile muamele kumasin hidrofil 6zelliklerini
degistirmemistir. Pamuk ve silika partikilleri ytizeyindeki hidroksil gruplari nedeniyle
su damlasi kumas tarafindan adsorbe edilmistir. Kumas silika ve ticari su iticilik
maddesi ile birlikte muamele edildiginde agirlikca % 0,1 gibi dusuk ticari su iticilik
maddesi kullanarak dahi 130%den yuksek temas acisi degerleri elde edilmistir.
Dolayisiyla ticari su iticilik maddesi ve silika nanopartikilleri ile islem kombine
edildiginde florlanmis silan ile yapilan islemlere gore daha tasarruflu stperhidrofob
kumas Uretmek icin alternatif bir yontem uygulanabilecegi bulunmustur [BAE ve ark,
2009].

Ameduri ve ark. trialkoksisilanlar veya triklorosilanlar ile allil ve vinil ttrevlerinin
hidrosililasyonu ile perfloroalkiltrialkoksisilanlari hazirlamiglardir. Bu baglatici
maddelerin  hidroliz  ve  kondenzasyon reaksiyonlari  katalizr  olarak
tetrabdtilamonyumflorir ~ varhdginda  gergeklestirilmistir ~ ve  bir  seri  yeni

polisilsesquioksan dretmiglerdir. Malzeme vyiuzeyinde floralkil gruplarina sahip
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hibridler hidrokarbon gruplarina sahip benzerlerine gore daha iyi termostabilite ve
daha yuksek hidrofob ve oleofob 6zellik gostermistir [AMEDURI ve ark., 2000].

Tragoonwichian ve ark. ylzey aktif madde olarak dodesilbenzensulfonikasitin
sodyum tuzunu kullanarak tekrarli admicellar polimerizasyon ile cift kaplama ile
bifonksiyonel pamuklu kumas uretmislerdir. 2-hidroksi-4-akriloloksibenzofenon ilk
olarak ultraviyole koruyuculugunu gelistirmek igin pamuklu kumaslara kaplanmistir ve
daha sonra metakriloksimetiltrimetoksisilan su itici yuzeyler olusturmak igin
uygulanmistir. Cift kaplanan kumaslar 40 degerinde mikemmel UV koruyucu 6zellik
ve maksimum 115,4° temas acisl ile cok iyi su iticilik ozellikleri gostermistir
[TRAGOONWICHIAN ve ark., 2009].

Cerne ve ark. cam plaka ve pamuklu kumas Uzerine yapilan bitim islemlerinin ylzey
enerjileri Uzerine etkisini incelemislerdir. Bu amagcla pamuklu kumas ve cam plakalar
florokarbon polimerler (FCP), zirkonyum tuzlari ile parafin vakslar (PW2),
metilolmelamin turevleri (MMD), alkildimetilamonyum yan gruplari ile polisiloksanlar
(PSAAC) ve aminofonksiyonel polisiloksanlar (AFPS) ile kaplanmistir. Sonuclar
gOstermistir ki, tum kaplamalar altliklarin serbest ylzey enerjisini azaltmistir. FCP,
PWZ ve MMD kaplamalari varliginda cam ve pamugun fonksiyonel gruplarini
maskeleyerek ylzey polardan apolar donusturdlmastir. PSAAC ve AFPS ilk ug¢
kaplamaya gore monopolar karakterleri nedeniyle serbest ylzey enerjisinde dnemli

miktarda dusius saglamamistir [CERNE ve ark., 2008].

Li ve ark. baslangic maddesi olarak su cami kullanarak sol-jel metodu ile
superhidrofob ylUzeyleri basariyla Uretmislerdir. Boyle ylzeyler pamukliu kumas
Uzerinde su caminin hidroliz ve kondenzasyonu ile hazirlanan silika hidrozolunun
daldirma kaplamasi ile elde edilmistir. Silikanin ylzeyi daha sonra kendi kendine
toplanma yontemi ile (self-assembly) ince film elde edebilmek icin flor icermeyen
bilesikleri (hekzadesiltrimetoksisilan) ile modifiye edilmistir. 151”den daha yiksek
temas acgisi degerleri ile superhidrofob kumas dretilmistir. Kaplanan kumaslarin
ylzey purazltlaga ve morfolojisi AFM ve SEM kullanarak belirlenmistir [LI ve ark.,
2008].
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Yang ve Deng polidiallildimetilamonyum klorir (polyDADMAC) ve silik partikillerinin
cok tabakali biriktirilmesi ve ardindan 1H,1H,2H,2H-perflorooktiltrietoksisilan (POTS)
florlama ylzey muamelesi ile siperhidrofob kagit ylizeyler tGretmek icin ¢ok yonla bir
yontem gelistirmislerdir. Bu uygulama ile 150”den daha yiiksek temas agcisi elde
edilmistir. Bu kaplamalar ayni zamanda nispeten yuksek nem kosullarin yiksek
kopma mukavemeti ve bakteriyal kirlilige yiuksek dayanim gostermistir [YANG ve
Deng, 2008].

Yagi ve ark. metiltrimetoksisilan (MTMS) oligomerlerinin 2-propanol igerisindeki
coOzeltisi ile filtre kagidi 6rneklerini muamele etmisler ve su iticilik ve mukavemet
degerlerinde gelisme godzlemiglerdir. Bu ¢oOzeltiye titanyum butoksit katalizér olarak
ilave edildiginde MTMS oligomerleri ile titanyum butoksit reaksiyona girmis ve Si-O-Ti
baglari kagit icerisinde olusturulmustur. Kagidin mukavemet degerleri MTMS
oligomerinin empregnasyon ve polimerizasyon reaksiyonlari ile belirgin sekilde
gelistirilmistir. MTMS oligomerindeki metoksi gruplari 3-boyutlu ag olusturma
yetenegine sahiptir ve ayni zamanda oligomerdeki metil gruplari mikemmel su itici
Ozellik gostermistir. Sonug olarak islem géren kagit 6rnegi yas kosullarda bile iyi

mukavemet degerlerine sahip olmustur [YAGI ve ark., 2005].

Xu ve Cai ZnO nanocgubuk dizisi (nanorod array) filmleri pamuklu kumas tzerine
kaplamiglardir ve ardindan n-dodesiltrimetoksisilan (DMTS) ile modifikasyon
gerceklestirmislerdir. Modifiye edilen pamuklu kumaslar 161° gibi yiksek temas agisi
degerleri gostermistir [XU ve Cai, 2008].

Xu ve ark. bir baska ¢alismalarinda SiO, nanopartikilleri ile pamuklu kumas tzerinde
purazla bir ylzey yarattiktan sonra ZnO nanogubuk dizisi ve DMTS ile kaplamislardir.
150”den daha yuksek temas acisi dederleri elde etmislerdir [XU ve ark., 2010].

Silika sol ile islem géren kumaslar icin su buhari transportunun iyi sonuclar verdigi
bildirilmistir [RISCHE ve ark., 2003]. Dolayisiyla hava gecirgenligi ve nefes
alabilirliginin korunmasi ve gelisimi iticilik bitiminin uygulanmasindan sonra dahi

beklenmektedir.

Superhidrofob ylUzeyler Uretmek icin plazma asindirma, litografik patterning,
elektrokimyasal biriktirme, sol-jel, tabaka tabaka biritirme (layer-by-layer assembly)
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ve kimyasal buhar biriktirme gibi pek ¢ok yontem 6nerilmistir. Fakat bu yontemler sert
calisma kosullari, cok adimli ¢calisma, pahali malzemeler kullanimi, distuk dayanim
gibi bazi dezavantajlara sahiptir. Dolayisiyla kolay, pahali olmayan ve uygun bir
strateji ile ¢calismaya ihtiya¢ duyulmaktadir.

Hong ve ark. bakir althklar tGzerinde kolay bir tek adim daldirma yontemi ile stabil
suiperhidrofob yuizeyler uretmislerdir. Uretilen yiizeyler lotus yapragina benzer
purtzl bir morfolojiye sahiptir. Bu puriizlt yapi su damlalarina karsi >150° temas
acisi ile superhidrofob bir 6zellik kazandirmaktadir [HONG ve ark., 2008].

Nakagawa ve ark. sol-jel yontemini kullanarak ytiksek sicakliga dayanikli saydam su
itici filmler tretmek icin yeni bir ydontem 6nermislerdir. Bu yontemde germanyum ve
silikon altliklar tzerine tetraetoksisilan (TEOS) ve (2-perflorooktil)etiltrimetoksisilan
(FAS) iceren bir soltisyon ile kaplanmis ve ardindan amonyak muamelesi yapiimis ve
300 °C'de 1sil islem (annealing) yapilmistir. Mutfak aletlerinde 6zellikle 300°C
civarinda yuksek sicakliklara dayanikli saydam su itici filmlerin gelistiriimesi dnem
tasimaktadir. Amonyak ile muamele edilen 6rnek 300°C’de 250 saat Isil islemden
sonra ilk temas acisi degeri olan 110%yi korumustur, amonyak ile muamele
edilmeyen 6rnek ise 70 °C temas acisi degerine dismustir. Amonyak muamelesinin
FAS ve TEOS’un molekdllerinin hidroliz ve polimerizasyon reaksiyonunu hizlandirdigi
ve dolayisiyla FAS ve silika cam arasinda yuksek yogunlukta siloksan baglarina
neden oldugu sonucuna varilmistir. Bu baglar 300°C 1sil muamele sirasinda filmden
FAS molekullerinin buharlasmasini onler ve dolayisiyla ytuksek sicakliklara dayanikli
film olusumunu saglar [NAKAGAWA ve ark., 2008].

Guo ve Liu dogadaki bazi bitki yapraklarinin stperhidrofob 6zelliklerini
incelemislerdir. Bu calisma gostermistir ki, dogadaki stiperhidrofob bitki yapraklarinda
iki tip ylzey yapisi mevcuttur. Bunlardan birisi mikro- ve nanoyapidir (ikili (binary)
yap1) ve digeri ise mikro-cizgidir (butliin yapi). SEM géruntilerinde goérulmustir ki,
nilifer yapraginin yuzeyi hidrofob vaks-benzeri malzemelerin  70-100 nm
bayukligundeki partikillerinden olusan 3-10 pm buydkligiandeki c¢ikintilar ile

homojen olarak diizenlenmistir. Bitkilerin ayrintili incelemesine goére, bu calismada
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arastirmacilar aliminyum alasimi ve bakir alasimi gibi cesitli ylzeylerde
superhidrofob yuzeyleri taklit etmiglerdir [GUO ve Liu, 2007D].

Rao ve ark. oda sicakhginda cam altliklar Gzerine dondirme-kaplama (spin-coating)
yontemi ile optik olarak saydam silika su-itici filmler kaplamiglardir. Silika filmlerinin
Islanma davranisi ylzey sillasyon yontemi ile sililasyon maddesi olarak
dimetilklorosilan (DMCS) kullanarak kontrol edilmistir. Kaplama solinde
metiltrimetoksisilan (MTMS) bagslaticc maddesi, metanol, su 1:8,8:2,64 molar
oranlarinda sabit tutularak ve katalizor olarak 4 M NH,OH kullanarak hazirlanmigstir
ve hekzan icerisinde DMCS miktari %0'dan %12’ye degisen oranlarda kullaniimistir.
DMCS miktarinin hacimsel olarak artisinin filmlerin temas acisi degerini 78”den
136°ye artirdigi bulunmustur. %12 DMCS miktarinin kullanimi sonucu filmlerde 136°
kadar yilksek temas acisi degeri ve 18° kadar dusik kayma acisi degeri elde
edilmistir. Hidrofob silika filmler 295 °C'ye kadar su iticiliklerini korurlar, fakat daha
yuksek sicakliklarda bu filmler superhidrofil 0Ozellik go6sterirler. Bu sonuglar
arastirmacilarin  sillasyon maddesi olarak hekzametildisilazen (HMDZ) ve
trimetilklorosilan  (TMCS)  kullandiklari  diger arastirmalarin  sonuglari ile
karsilastiriimistir [RAO ve ark., 2010].

Hong ve ark. dayanikli su itici kaplamalari sol-jel sprey kaplama yéntemi ile otomobil
camlarina uygulamistir. Kaplanan filmler silika alt tabakasi ve florokarbon
tabakasindan olusmustur. Olusturulan silika tabakasi ylzey purizlGalugu gostermistir
ve kimyasal ve mekanik dayanimi artirici etki gostermistir. Kalicilik ytzey purazlaluk
derecesi, yapisal incelik ve homojenitenin bir fonksiyonudur. Silika soltintn iki adiml
yaslandirmasi genis bir bdlgede yiizey piruzltlugini kontrol eder. iki adimli
yaslandirmada ilk adimda TEOS ve etanol NH,OH gibi bazik bir katalizor ile, ikinci
adimda bir asit katalizoru ile yaslandirma gergeklestirilmistir. Su iticilik etkisi; giin 15191
(ultraviyole), su ve asinma etkilerinin kombinasyonu ile derece derece zarar
gOérmustur [HONG ve ark., 1999].

Pek c¢ok arastirmaci superhidrofob kumasglar dretmek igin ¢ok farkli yontemler
kullanilabilecegini gostermistir. Ornegin Daoud ve ark. 151° su ile temas agisi ile
pamuklu kumas uretmek icin fiziksel bir biriktirme yontemi (pulsed laser deposition)
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ve politetrafloroetilen maddesini kullanmislardir [DAOUD ve ark., 2006b]. Zhang ve
ark. pamuklu kumas ylizeyine plazma iglemi ile florkarbon kimyasal maddesinin
nanopartikul filmini kaplamislar ve 164° su ile temas acisi degeri ile stperhidrofob
kumaslar tretmislerdir [ZHANG ve ark., 2003b]. Yu ve ark. sol-jel teknigi kullanarak
silika nanopartikiller ve perflorooktillenmis kuaterner amonyum silan maddesi
(coupling agent) kullanarak pamuklu kumas lzerinde kompleks tabakalar Ureterek
superhidrofob kumas tGretmislerdir [YU ve ark., 2007]. Wang ve ark. ¢ift boyutlu (dual-
size) ylizey topolojisine neden olmak i¢in pamuklu kumaslara altin partiktllerinin girisi
ile ve n-dodekantiol ile ard modifikasyonu ile basari ile stperhidrofob kumaslar
dretmiglerdir WANG ve ark., 2007]. Michielsen ve Lee naylon 66 dokuma kumasglarin
mekanik ve kimyasal yizey modifikasyonunu kullanarak suni stperhidrofob yuzey
gelistirmiglerdir [MICHIELSEN ve Lee, 2007]. Hoefnagels ve ark. pamuklu kumaslar
Uzerinde cift-boyutlu (dual-size) ylzey purizlGligund olusturmak icin kumasin
yuzeyinde mikrobuyuklikte silika partikdllerin in situ bliyumesi ile ve ardindan
hidrofobizasyon adimi ile superhidrofob ve oleofob kumaslar Uretmislerdir
[HOEFNAGELS ve ark., 2007]. Liu ve ark. pamuk lifleri ylzeyinde karbon
nanottplerinin kontrollti yigilmasi ile (controlled assembly) pamuklu kumas Uzerinde
yapay nilufer yapragi yuzeyi Urettiklerini bildirmiglerdir [LIU ve ark., 2007].
Ramaratnam ve ark. niltifer yapraginin hidrofoblugunu ve minyattr c¢ikintilarini taklit
ederek florlanmamis hidrofob polimerin tek tabakasini ve fonksiyonalize edilen
nanopartikilleri kullanarak stperhidrofob lifler Gretmek igin kalict bir nanokaplama
yontemi gelistirmiglerdir. Ayrica kimyasal buhar biriktirme ve diger teknikler farkli
tekstil kumaslari yuzeyinde uygulanmistir [RAMARATNAM ve ark., 2007; XU ve Cali,
2008].

Al,O3 kaplamalar [TADANAGA ve ark., 2000, 2003], floropolimer dop edilen SiO;
kaplamalar [HOZUMI ve ark, 1997; CHEN ve ark., 2004], Zn nanocubuk
yonlendirilmis ylzeyler [GUO ve ark., 2004; FENG ve ark., 2004] ve diger
nanoyapilandiriimis yizeyler [FENG ve ark., 2002,2003; ZHANG ve ark., 2004; LI ve
ark., 2002, 2003; CICALA ve ark., 2003; SASAKI ve ark., 2004; JIANG ve ark., 2004]
su itici yuzeylerin uretilmesi icin pek ¢ok alanda uygulamalari nedeniyle genis capli
olarak arastinimistir. Zhao ve ark. magnetron sputtering yontemi ile N-dop edilen
TiO, potansiyel su itici kaplamalari cam althklar Gzerinde calismiglardir [ZHAO ve
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ark., 2008]. TiO, esash kaplamalarin su itici 6zellikleri (temas acisi 90”den daha
kucuk) ve 1sikla neden olunan super-hidrofil 6zellikleri literatiirde genis capli olarak
arastirlmasina ragmen, TiO, esasli su itici ylUzeylerle ilgili arastirma
bulunmamaktadir. Ayni zamanda N-dop edilen TiO, kaplamasinin tek basina TiO»
kaplamasindan daha yuksek fotokatalitik etkiye sahip oldugu ve i1sikla neden olunan
super hidrofil 6zelligi bildiriimistir [ASAHI ve ark., 2001]. Dolayisiyla magnetron
sacilmasi (sputtering) yontemi ile uretilen TiO, esasli su itici yuzeyler endustriyel
olarak dusik Ucretli GOretilebilmesi nedeniyle mimari ve diger uygulamalarda ilgi
gormektedir. islem gérmemis cam yiizeyi 8° temas acgisina sahipken, N-dop edilen
TiO; ile kaplanan cam ytizeyinin 102° temas acisina sahip oldugu bulunmustur. N-
dop edilen TiO; esasli ince filmin temas agisi diger bitim islemlerini gérmus genellikle
130° dereceden daha biyik temas acisina sahip su itici ylizeylerinkinden daha
kucuktur. Bu sonug¢ gostermistir ki N-dop edilen TiO, kaplamalar morfolojisi ve
kimyasal durumu kontrol edilerek su itici ytzeyler hazirlama potansiyeline sahiptir.
Fakat bir diger problem isil islem ve i1siga maruziyet sonrasinda su itici 6zelliklerinin
kaybedilmesidir. 3 saat boyunca 550 °C hava atmosferinde isil islemden veya 365
nm dalga uzunlugunda UV i1simasindan ( 15pW/cm?) sonra bu filmlerin temas agisi
sirasiyla 70° ve 75%ye dusmustir [ZHAO ve ark., 2008].

Gunumuzde superhidrofob yilizeylerin Uretimi igin ¢inko oksit (ZnO) kullanimi tzerine
pek cok arastirma gergeklestiriimistir [TANG ve ark., 2007; WU ve ark., 2005;
SALEEMA ve Farzaneh, 2008; BADRE ve ark., 2007a ve 2007b; GUO ve ark.,
2007a; LI ve ark., 2003]. ZnO filmlerinin hidrofob modifikasyonu uzun zincirli yag
asitleri ile ve onlarin sodyum tuzlari ile gergeklestirilmistir [TANG ve ark., 2007; WU
ve ark., 2005; SALEEMA ve Farzaneh, 2008; BADRE ve ark., 2007a ve 2007b].
Tang ve ark. baglama (capping) maddesi olarak sodyum oleat kullanarak ZnO
nanocubuklarini modifiye etmislerdir ve 98° temas acisi elde etmislerdir [TANG ve
ark., 2007]. ZnO nanocubuklarinin hidrofob 6zelliginin sodyum oleat miktarinin artisi
ile arttigl bulunmustur. Wu ve ark. farkl alkanoik asitler ile (C8-C18) modifiye edilen
mikroyapilandiriimis ZnO ytzeylerinin yizey islanabilirligini bildirmislerdir ve 16’dan
daha ylUksek zincir uzunlugunda yag asitler ile modifikasyondan sonra stabil
superhidrofob 6zellik elde edildigi bulunmustur [WU ve ark., 2005]. Superhidrofob
ZnO nanokuleleri (nanotower) kimyasal banyo biriktirme yodntemi kullanarak
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hazirlanmistir ve ardindan stearik asit icerisine daldirilarak pasivasyon yapilmistir
[SALEEMA ve Farzaneh, 2008]. Badre ve ark. elektrokimyasal olarak biriktirilen ZnO
filmlerinin stperhidrofob 6zelligi Gzerine ZnO nanogubuk (nanorod) yapisinin ve yag
asit tabakalarinin konformasyonunun etkisini incelemislerdir [BADRE ve ark., 2007a].
Bu arastirmacilar ZnO nanogubuk filmlerinin stearik asit gibi lineer doymus uzun
zincir yag asidi ile muamelesinden sonra ayni zincir uzunlugunda diger doymamis
yag asitleri ile muamelesine gore daha yuksek temas acisi degerlerine sahip
oldugunu bulmuslardir. Yiksek miktarda su itici ylzeyler elektrokimyasal biriktirme
yontemi ile ZnO nanotel dizisi (nanowire array) filmlerinin stearik asit ile
muamelesiyle Uretilmistir [BADRE ve ark., 2007b]. ZnO filmlerinin yagd asitlerinden
baska bilesikler ile modifikasyonu ayni zamanda bildirilmistir [GUO ve ark., 2007a; LI
ve ark., 2003]. Guo ve ark. oktadekantiol ile ylzey modifikasyonundan sonra
hidrotermal yontem ile elde edilen stperhidrofob ZnO nanogubuk dizisi filmlerinin
hazirlanmasini bildirmiglerdir [GUO ve ark., 2007a]. Li ve ark. elektrokimyasal yontem
ile iletken hidrofob ZnO ince filmlerini hazirlamiglar ve bu filmleri (floro-alkil) silan
modifikasyonu ile stperhidrofob yapmiglardir [LI ve ark., 2003]. ZnO inorganik
antimikrobiyal bir maddedir ve ayni zamanda fotokatalitik, elektriksel iletkenlik, UV
absorpsiyonu ve kimyasal ve biyolojik tirler icin fotooksidasyon 6zelligine sahiptir.
Ayrica ZnO insanlar ve hayvanlar icin guvenilir bir malzemedir. Glnumuizde
ultrasonik 1sima ile kumas ytzeyinde ZnO partikillerinin  immobilizasyonu ile
antimikrobiyal 6zelliklerde pamuklu bandajlar hazirlanmistir [PERELSHTEIN ve ark.,
2009]. Ayni zamanda Laksmi ve Basu, ¢inko hidroksit ve stearik asitin ucuz olmasi,
toksik olmamasi, tehlikeli etkiler gostermemesi ve kolay temin edilebilmesi nedeniyle
stearik asit ile modifiye edilen kolloidal ¢inko hidroksitin sol-jel kompozitlerinin sprey
yontemi ile kaplanmasinin su itici tekstiller ve saglik bakim Grlnlerinde kullanim

potansiyeline sahip oldugunu bildirmislerdir [LAKSHMI ve Basu, 2009].

Superhidrofob puruzlt filmler Gretmek icin ¢ok cesitli yontemler gelistirilmistir
[HOZUMI ve ark, 1997; TEARE ve ark., 2002]. Floroalkilsilanlarin plazma ile
guglendirilmis kimyasal buhar biriktirmesi, boehmitten aliminyum asetilasetonatin
sublimasyonu, titania ve silika kaplama [NAKAJIMA ve ark, 1999 ve 2000a, 2000b],
dusuk yuzey enerjili kaplama ile izlenen aliminyumun anodik oksidasyonu
[SHIBUICHI ve ark., 1998; POSPIECH ve ark., 2003], fotolitografik olarak asindirilan
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yluzeyler [ONER ve McCarthy, 2000], politetrafloroetilen oligomer partiktllerinin nikel
elektrodlara hapsedilmesi (embedding) [KUNUGI ve ark., 1993], mikrometre alti
partikillerin sikistiriimasi (compressing) [CHEN ve ark., 1999] ve plazma esasl
asindirma [BUSSCHER ve ark., 1992] ve biriktirme [YOUNGBLOOD ve McCarthy,
1999] teknikleri bunlara birer 6rnektir. Temas acisini artirmanin diger bir yolu yas
kimyasal yontemlerle bir ylzey Uzerinde acgik go6zenekliligin (open porosity)
yaratilmasidir: isotaktik polipropilen 160° temas agisi ile gézenekli bir film olusturmak
icin kullaniimistir [ERBIL ve ark., 2003]. Bu yontemlerin ¢ogu ¢ok pahahdir ve bazi
ozel uygulamalar ile sinirlanmislardir. Ornegin plazma asindirmasi disuk yiizey
enerjili substrat olusturmakla sinirlanmistir. Mikrometrealti (capr 100 nm) silika
partiktllerini esas alan 6z-kilif partikdl birikintileri (assembly) ile stperhidrofob itici
ylzeylerin tasarlanmasi igin yeni ve deneysel olarak basit bir yaklasim bildirilmistir
[SYNSTSKA ve ark., 2004, 2005, 2006a ve 2006b]. Partikuller kimyasal olarak
baglanan (anchored) polistirenin ince tabakalari ile ve kimyasal olarak emilen
(chemisorbed) (tridekafloro-1,1,2,2-tetrahidrooktil) dimetilklorosilan (FSI) ile modifiye
edilmistir. Bu arastirmacilar daha oOnceki calismalarinda silika baslatici maddesi
olarak TEOS'u ve dusuk ylzey serbest enerjisine sahip materyal olarak
perfloropolieter oligomeri kullanarak 110° temas agisi degerinde cok diizgiin yiizey
yapisi ile hidrofob ytzeyler elde etmiglerdir [FABBRI ve ark., 2006a, 2006b].

Feng ve ark. yiksek su itici alumina ince filmlerini, polietiien imin ile kaplanan
gbzenekli ve purdzlt alumina filmleri UGzerine stearik asit tabakasinin kimyasal
adsorbsiyonu ile Uretmislerdir. Olusum prosesi ve guglu su itici alumina filminin yapisi
temas acisi dlgulerek incelenmistir. Sonuclar gostermistir ki, alumina filmlerinin temas
acisi kaynar suya daldirma sureleri arttikca artmistir ve alumina filmlerinin
purtzltlaga kaynar suda boehmitin dissoliisyonu ile artmistir. Son olarak 139,1° gibi
yuksek temas acisi ile yiksek su itici purtzli ve gbzenekli alumina ylzeyler elde
edilmistir. Ayrica streatik asitin purtzlia ve hidrofob yapisi alumina fimlerine yiksek su
itici 6zellik kazandirmistir [FENG ve ark., 2010].

Tadanaga ve ark. 20- 50nm pdrtzltlik degerlerinde alumina ince filmini sol-jel
yontemiyle hazirlanan alumina filmlerinin kaynar suya daldirmasi ile Gretmislerdir.

Hidrolize edilen floroalkiltrimetoksisilan, alumina filmleri Gzerine kaplandiginda suyun

30



temas agisi kaynar suya daldirma suresinin artigi ile artmistir ve 30 sn daldirma
suresinin yeterince yuksek su iticilik ve yuksek saydamlik elde etmek icin yeterli
oldugu bulunmustur. Bu filmin temas acisi 165° ve gorunur isik icin transmitans
degeri %95’den yuksek olarak bulunmustur. Kaynar suya daldirilan alumina filminin
yuzeyinin boehmit kristalleri icerdigi bulunmustur. Yuzey Uzerindeki hidrofob
gozeneklerde havanin varliginin siper su iticilik sagladigi gosterilmistir [TADANAGA
ve ark., 1997].

Fabbri ve ark. cam altliklari perfloropolieter oligomeri esasli organik-inorganik hibrid
malzemeler ile dondirme (spin) kaplama yontemi ile kaplamislardir ve bu hibrid
malzemeler sol-jel yontemi ile hazirlanmistir. Tim sistemlerin ytuksek hidrofob ve
oleofob 6zellikte oldugu gosterilmistir. Florlanmis oligomerin islanabilirlik davraniginin
molekuler agirligi ve fonksiyonalite 6zelliklerinden bagimsiz oldugu bulunmustur.
Temas acisI ve yuzey gerilimi acisinda elde edilen disik degerler gostermistir ki,
perfloropolieter segmentlerinin ylizey segragasyonunun ag icinde bulunmasi
muhtemeldir. Bu sonucglar ve elde edilen kaplamalarin yuksek kalitesi esas
alindiginda bu malzemeler cam ve diger benzer althk malzemelere su ve yag itici
Ozellik vermek icin fonksiyonel kaplamalar olarak kullanilabilir [FABBRI ve ark.,
2007].

Gunumuzde su itici kumaslar Uretmek icin parafin vaks ile kaplama, piridinyum
bilesikleri, silikon recineleri veya florokarbon ile lif ylizeyinin muamelesi gibi birka¢
yontem mevcuttur. Florokimyasallar su iticilik bakimindan mikemmel olmalari
nedeniyle ginimuizde en ¢ok tercih edilen kimyasal maddelerdir [LINEMANN ve ark,
1997; LEE ve ark., 1999; CASTELVETRO ve ark., 2001; CERNE ve Simoncic, 2004;
SHAO ve ark., 2004a, 2004b; VUKUSIC ve ark., 2004; EASTER ve Ankenman,
2005]. Esasinda 120-130° arasinda temas agisi florokimyasallar kullanarak muamele
ile elde edilebilir. Fakat florokimyasal bilesiklerinin dezavantaji yiksek Ucretleri ve
insan cildine temas halinde insan sagligi icin yarattigi potansiyel tehlike ve cevresel
ilgiden kaynaklanmaktadir. Sol-jel yontemi kullanarak yuzeye hidrofob 06zellik
kazandirilmasi alternatif bir yontem olarak sunulmustur [MAHLTIG ve Bottcher, 2003;
DAOUD ve ark, 2004; YU ve ark., 2007; YEH ve ark., 2007a ve 2007b]. Hidrofob

Ozellikler ile duzenli hibrid malzemelerin olusturulmasini saglayan organosilan
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molekdllerinin kendi kendine diizenlenmesi lzerine arastirmalar artmistir. Pamuklu
kumas Uzerinde dusuk sicakliklarda muamele edilmis saydam ve kalici stiperhidrofob
silika kaplama filmler bildiriimistir [DAOUD ve ark, 2004]. Hekzadesiltrimetoksi silan
(HDTMS), tetraetoksiortosilikat (TEOS) ve 3-glisidiloksipropiltrimetoksisilan (GPTMS)
karisiminin hidroliz ve kondenzasyonu ile sol-jel reaksiyonlari kullanarak hibrid
organik-inorganik nanokompozit kaplamalar retilmistir. 141° temas acisi degeri elde
edildigi bildirilmistir. 140%nin Uzerinde temas agcisi ile tanimlanan slperhidrofobluk
durumuna iki temel faktor neden olabilir: (a) dizgun bir yizeyden purtzli bir yuzeye
ylizey geometresinin degisimi, (b) purtzli yizeylerin hidrofob 6zelligi. Onceden
yapilan calismalara gére [MAHLTIG ve Bottcher, 2003; DAOUD ve ark, 2004; YU ve
ark., 2007], sol hazirlanmasinin alkol ortaminda yapilmasi ticari uygulamalari
sinirlamistir [PIPATCHANCHAI ve Srikulkit, 2007].

Perflorooktiltrietoksisilanin monomerinin ilavesi tzerine pek ¢ok galisma bildirilmistir
[MAKITA ve ark., 1997; HONG ve ark., 1999; AKAMATSU ve ark., 2001; JEONG ve
ark., 2001; MIYAFUJI ve Saka, 1999; NAKJIMA ve ark., 2000; KRON ve ark., 2001].
Ayni zamanda nafyon gibi polimerik florin bilesiklerinin hakkinda literatirde
calismalar bulunmaktadir [YOUNG ve Mauritz, 2001, DENG ve ark., 1998]. Boyle
floroalkil bilesiklerinin baslica dezavantaji ¢ok pahali olmalaridir ve cilt ile temas
halinde insan sagligi icin ve ayrica tekstil empregnasyonu sirasinda ve sonrasinda
flor bilesiklerinin emisyonu durumunda cevre icin potansiyel risk olusturmalaridir.
Dolayisiyla bazi ureticiler son birkag yildir flor iceren bilesiklere dayanan su itici
kumaslarin tretimini durdurmustur [MAHLTIG ve Bottecher, 2003].

Satoh ve ark. (2003) naylon 66 film materyalini polimetilmetakrilat (PMMA),
poli(metakrilik asit), tetraetoksisilan (TEOS), 2-perflorooktiletiltrietoksisilan (17F)
kullanarak sol-jel yontemi ile kaplamislardir. Kaplanan filmlerin temas acisi degeri
149° olarak bulunmustur. Naylon (zerinde florlanmis PMMA iceren inorganik-organik
film super su itici 6zellik gostermistir. TEOS’'un 1 molu basina 0,001 mol gibi dusik
oranlarda 17F iceren kaplamalar bile ytksek ultrasonik yikama dayanim
gostermislerdir. Filmlerin ylzeyleri ylzey purtzlilik degerleri de incelenerek XPS ve
SEM ile karakterize edilmistir [SATOG ve ark., 2003].
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Bizim yaptigimiz calismalarda pamuklu kumas Uzerine yapilan gimuis katkil titania
film kaplamalarinda 131° gibi yiiksek temas acisi dederine sahip kumaslar tretilmistir
[ONAR ve ark., 2007].

1.4 Yag ve Kir iticilik Bitim islemi

Kirin yapisi tekstil yuzeyini etkileme ve ona tutunma sekli ¢cok farkh oldugu icin kir
iticilik konusunda tek bir islemle tim kirler icin etkili sonuglar elde etmek zordur.
Ancak esas olarak baslica kuru ve yas kirlenme sekillerinden sz edilebilir. Kuru
kirlenmede her turli toz ve kirletici partikillerin tekstiller tarafindan filtre edilerek
tutulmasi (perde), uzerine c¢okmesi (doseme) veya elektrostatik yuklenme
(sentetikler) ile kirleticilerin birbirini gekmesi seklinde olabilmektedir.

Yas kirlenme ise sulur kirler veya yagh sulu kirler dogrudan tzerine dokulerek tekstili
kirletmektedir. Diger oOnemli bir kirlenme sekli ise 0©zellikle koltuk, divan vb.
dosemeliklerin surekli kullanimi sirasinda eldeki yag ve kirlerin kumasa surilerek
tabaka halinde kirlenmesidir. iste bitim islemlerinin bir konusu da kumaslara kir iticilik

islemleri uygulayarak bunlarin kullanimi sirasinda hizli kirlenmelerini 6nlemektedir.

Bugun i¢in kir iticilikte gegen kavramlar sunlardir:

* Dogrudan Kir iticilik etkisi (stain repellant)

* Yikama sirasinda kirin kolay uzaklasmasini saglayan (soil-release) etki

* Grilesmeyi Onleyici (antisoil-redeposition) etkidir.

Kir iticilik bitim islemlerinde kullanilan bazi kimyasal maddelerin yilkama sirasinda
acilip, sisme etkisi gostererek kirin kumastan daha kolay ¢ikmasini, uzaklasmasini
sagladiklar gibi flottedeki kirin yeniden kumasa yapisip yikama sirasindaki grilesme

etkilerini de 6nlemeleri s6z konusudur.

Ancak esas elde edilmek istenen etki dogrudan kir iticilik etkisidir. Bu etki kirin
kumasa tutunmasini, igine islemesini 6nleyen veya azaltan bir etkidir. iste bu amagcla
en basitinden kuru kirlerin kumasa tutunup igerisine islememesi i¢cin kumasa dnceden

titandioksit, silisyumdioksit, aliminyumtrioksit vb. gibi renksiz pigmentler aktarilarak
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kumasa kuru kir iticilik etkisi kazandirmak mumkuindur. Hatta tutumda nisasta veya
diger sentetik sertlestiricilerle birlikte doldu maddeleri kullanilarak yapilan bir islem de
ilk yikamaya kadar ayni etkiyi saglamaktadir. Yas kir iticilik bitim islemlerinde ise,
eger bir kumas su iticilik islemi gérmis ve bu kir sulu emulsiyon olarak kumasa
gelmis ise, kumasin icine islemeden yuzeyde iken emici bir bezle alinarak kirletme
etkisi engellenebilir. Yok eger kir, yaglh emuilsiyon veya yagimsi maddelerin kirletme
etkisi sOz konusu ise bu durumda o kumasa florkarbon bilesikleri ile bitim iglemi
yapilmis olmasi gerekmektedir.

Bugln icin yag, kir ve hatta su iticilik bitim islemleri i¢cin kullanilan en onemli ve
gundemde olan maddeler perfloralkil veya diger adi ile florkarbon bilesikleridir. Yagh
emilsiyon halindeki veya diger yagimsi kirlenmelere karsi en etkili maddeler
bunlardir. Yaglh emdlsiyonlar kumasa islemeden yine emici bir madde ile ylzeyden

alindiklarinda herhangi bir kirlenme etkisi olmamaktadir.

Florkarbon bilesiklerinin bu etkili ve ¢ok yonli itici 6zelligi flor atomunun karbonla
yaptigi bagin yapisindan eiler gelmektedir. C-F baginin uzunlugu (1,35 A), C-C
bagina yaptigi (1,54 A) gére daha kisa oldugundan florlanmis alkil gruplarinin
hareketliligi disuktur. Yani F atomu C atomu ile kisa ve saglam bir bag yapmaktadir.
Gerek C-F baginin kisaligi, gerekse flor atomunun polarize olabilme yeteneginin az
olmasi nedeniyle C-F baglarinin reaksiyona girme istegi ve yetenegi dusuktir. Yani
baska bir molekulle olan karsilikli ¢ekim iligkileri azdir. Bu durum perfloralkil
bilesiklerinin ¢cok dusik st yuzey gerilimi degerlerine sahip olmalarini
dogurmaktadir. Dolayisiyla perfloralkil bilesikleri aktariimis olan kati bir cismin kritik
ust yuzey gerilimi iyice dismektedir. Ornegin tizerine —CF3 grubu iceren bir madde
surdlduagunde camin kritik tst ylzey gerilimi 6mN/m’ye diusmektedir. Parafin yaginin
st yuzey gerilimi 30 mN/m oldugu icin parafinin boyle bir ylzeyi 1slatmasi mimkin
deqgildir.

Su iticilik isleminde kumasa bir madde aktarilarak o kumasin suya karsi Ust ylzey
gerilimi artirihyordu. Perfloralkil gruplarini bir kumasa aktardigimizda ise o kumasin
kritik Ust ylizey gerilim degerini dusurmus oluyoruz. Her iki etki de; sivi bir maddenin
kumasa islemeden damla seklinde onun ylzeyinde kalabilmesine destek
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vermektedir. Ancak su iticilikte kullanilan maddeler genelde yag esasl olduklari icin
yagl kirleri itici etkileri de yoktur. Florkarbon bilesiklerinin ise her turlt sivi, emulsiyon

ve kuru yagimsi kirlere karsi itici etkileri sozkonusudur.

Polimer florkarbon bilesikleri degisik kisimlardan olusmaktadir. Uzun zincirli, flor
iceren ve asil etkiden sorumlu yapitasinin yaninda flor icermeyen ancak film
olusumunu iyilestirici monomerler veya kopolimerlerin dayanikhligini artiran reaktif
gruplar bulunmaktadir. Maddenin yapisinda flor iceren ve icermeyen gruplar degisimli
olarak yer almaktadirlar. Yine reaktif gruplar istatistiksel dagilimli olarak bu yapida
bulunmaktadirlar. Ancak bu sekilde oldugu takdirde optimum dayaniklilikta ve elastik
yapida bir film tabakasi liflerin etrafini sarabilmektedir. Etkili bir sonug elde etmek icin
maddenin itici grubunu olusturan florkarbon zincirinin lif ylzeyinden disariya dogru

yonlenmesinin (oryantasyonu) iyi olmasi gerekmektedir (Sekil 1.17).

@ CF3 CF3 CF3
| @ | ® %
( CF2)m CH3 (CF2)m  OH (CF2)m

| 1 | | |
(CH2)  (CH2n (CH2)2 (CH22  CH2
| | l !

0 0 0 0 0

| | | l F
C=0 C=0 C=0 C=0 C=0
| .

1 | I
/ Cﬁ CH / z \CH/ \CH/ 3 \ CH/ CH\CH
e | | | |

B 2} B R
Kumas

CH

@-Asil etkili olan uzun zincirli florlu bilegik.
@-Film olugumu igin flor icermeyen monomer.
@-Dayanikl: etki igin reaktif monomer

Sekil 1.17: Florkarbon polimerinde etkili maddeler ve yerlesim duzenleri

Yine bu tdr bir islem sonucu kumasin gbzenekleri, hava gecirgenlik degeri olumsuz
yonde etkilenmeden kumas ve liflerin ylzeyinde sulu, yagh veya kirli maddelerin

tutunmasini engelleyen bir etki elde edilmektedir. Bu maddelerin gorevlerini etkili bir
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sekilde yapabilmeleri icin yukarida belirtilen 6zelliklerin yaninda diger bazi énemli
hususlar ise sunlardir:

* Perflorlanmig zincirde optimum etki i¢in 8 karbon atomu bulunmalidir.

*Yine bu zincirde tum hidrojenlerin yerine flor atomu ge¢gmis olmalidir.

* Etkili grubun polimerdeki dizgin dagiliminin saglanmis olmasi gerekmektedir.

* Bu grubun islem sirasinda (kurutmada) kumas ylzeyinden disari dogru

oryantasyonu dizgun olmalidir.

Bugun icin florkarbon bilesikleri bir hayli genis alanda kullaniimaktadir. En buyuk
kullanim alani bugiin icin giyim sektorudir. Ozellikle dokuma veya érme olsun tiim
fonksiyonel spor giysilerin Uretiminde mutlaka kullanilan bir madde haline gelmistir.
Eskiden beri yer dosemeleri, koltuk, divan dosemelikleri, masa Ortuleri ve takimlari,
dekorasyon kumasglari, banyo perdeleri, guneslik ve tenteler de kullaniimaktadir.
Kisacas! her turlt ev tekstilleri ile halilarda kullanilan bir maddedir. Yine mobilyalik,
ayakkabi Ustd, giysilik deriler ve yapay deriler en 6nemli kullanim alanlarindan biridir.
Her turlt teknik tekstiller ayni sekilde 6nemli kullanim yerlerinden biridir.

Florkarbon bilesiklerinin dogrudan kir ve yag iticilik veya kirin ylkama sirasinda
kumastan kolay uzaklastirilmasi yonunde etkili olan tipleri vardir. Bu maddelerin
yapilari geregi kir, yag ve su iticilik etkilerinden birisi istege gore ¢ok iyi olurken diger
ikisi daha dusuk degerlerde olabilmektedir.

Bu maddelerle yapilan ¢alismalarda bazi hususlara dikkat etmek gerekmektedir:

* Kumasin 6zenli bir 6n terbiye islemi gormus olmasi

* Rahatsiz edici artik maddeleri yapisinda bulundurmamasi gerekmektedir. Ornegin
kumas Uzerinde preperasyon ve hasil artiklari dizgin madde aktarimini engellerken,
alkali artigi islemin kaliciligini, tensit artigr su iticiligi olumsuz yoénde etkilemekte,
silikon artigi ise yag iticilik etkisinin azalmasina neden olmaktadir. islem goérecek
kumasin pH degeri 5-7 arasinda ayarlanmalidir.

Recetede;
20-50 g/l Florkarbon bilesigi
0,5-1 ml/l Asetik asti (%60)
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20-40 g/l Burusmazlik maddesi + 6-12 g/l MgCl, bulunur.

Bu cozelti ile kumas emdirilir ve kurutulur. 140-150 °C'de 3-5 dakikada
kondenzasyona tabi tutulur. Ornegin boyle bir recete degisik liflerden yapilmis pek
¢ok bluz, ceket vb. gibi Urtnler icin uygun bir recetedir. Dlzgun tekrar edilebilir etkiler
elde edildigi miiddetce herhangi bir aplikasyon ile galisabilmek mumkiindir. Ornegin

emdirme, vakum, puskurtme yontemlerinden biri olabilir [COBAN, 1999].

1.5 Yag ve Kir lticilik islemi icin Sol-jel Teknolojisinin Kullanimi

Yag ve kir itici kaplamalar yalnizca tekstiller icin degil kolay-bakim ve kolay-
temizleme uygulamalarinda buytk bir ticari 6neme sahiptir. Simdiye kadar yag ve
yag benzeri kirlerin nanosol kaplamalar ile itimesi yalnizca florlanmis bilesikler ile
nanosollerin modifikasyonu ile gerceklestiriimistir [BOHRINGER, 2002]. Bununla
birlikte pek cok tedarikgi tekstil isletmeleri icin florsuz yag itici nanosol bitimine sahip

olmay talep eder. Simdiye kadar boyle bir tGrin pazara girmemistir.

Fiziksel temelleri esas alindiginda flor bilesikleri kullanmadan yag itici bir ylzey
yaratmak imkansiz olmalidir. Ylizey ile temas haline getirilen sivi bir madde ile
Islanmay1 6nlemek icin sivi, i1slatilacak numunenin ylzeyinden daha disuk ytzey
enerjisine sahip olmalidir. Tablo 1.3 pek ¢ok molektler yapi bloklarinin kritik yluzey
gerilimini gostermektedir. Bu yapi bloklari yag-esasli kirlerde baskindirlar, ayrica bu
tabloda flor esasli yag iticilerin bloklari icin de degerler verilmistir. —CHz'den daha
dusuk yuzey enerjisine neden olan tek fonksiyonel gruplari —CF,- ve —CF3'tur. Tekrar
hatirlatmakta fayda vardir ki, islatilan yilizey islatici maddeden daha dusuk yuzey
enerjisine sahip ise ancak i1slanmasi onlenebilir. Tum hidrokarbonlara karsi yeterli
iticilik yalnizca flor bilesikleri ile basarilabilir. Daha ylksek ylzey enerjisine sahip bazi
yaglarla islanma ayni zamanda daha disik ylzey enerjisine sahip florsuz yizeylerle
de belirli miktarda o©nlenebilir, fakat bu iticilik sinirh sayida kir maddesiyle
sinirlanmaktadir. Hatta dogada super itici yuzeyler olarak isimlendirilen bazi 6rnekler
olan su teresi ve nilufer bitkisi yag itici ylzeyler yaratamayabilirler. Bu sebepten bu
dogal Urtnlerde —CF3 gruplari mevcut degildir. Bununla birlikte florsuz yag itici
yuzeylere neden olan pek ¢ok yaklasim arastirilmistir. Bir 6rnek 6nabsorbe edilen
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polikatyonlar tGzerinde yerlestirilen hareket edebilir silika partiktllerine dayanmaktadir
[COUSIN ve ark., 2005].

Tablo 1.3: Farkli molekiler yapi bloklarinin kritik yizey gerilimi degerleri [ DUSCHEK,
2001]

Yuzey bileseni Kritik ytzey gerilimi [mN/m]
-CF3 6

-CF,- (politetrafloretilen, “duz florkarbon 18

zinciri)

-CHj; (oryante parafin) 24

Silikon 24

-CHy- (polietilen) 31

Yag itici nanosol esasl kaplamalari basarabilmek icin perfloralkilsilanlar (6rnegin
triflorpropiltrimetoksisilan), florlanmis yan zincir ile veya florlanmis yiizey aktif madde
ile polisiloksanlar gibi florlanmis aditifler kullanilmistir [SATOH ve ark., 2004;
TEXTOR ve ark., 2001a, 2001b]. Florlanmis alkil-alkoksi bilesikleri aditif olarak
faydalidir, fakat ayni zamanda kaplama maddesi olarak kullanilan florlanmig
polimerize partikillere neden olan polikondenzasyon reaksiyonlarinda da baglatici
madde olarak kullanilabilmistir [AKAMATSU ve ark., 2001]. Genellikle florlanmis
bilesikler ile kombinasyon nanosol igerisinde dusuk ¢ozulebilirlikleri ile (6zellikle sulu
sistemlerde) sinirlanir. Bu sebepten genellikle florlu bilesiklerin ¢ozulebilirligini artiran
hidrofil gruplari ile modifiye edilmis floro-ytizey aktif maddeleri veya aminoalkil yan
zincirleri ve florlanmis zincirler iceren polisiloksanlar kullanilir. Nanosoller ile disik
ylzey enerjisinde yuzeyler hazirlamak icin kullanilabilen flor iceren ylzey aktif
maddenin se¢imi gosterilmistir (Sekil 1.18).
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Sekil 1.18: Yag-itici kaplamalari basarmak i¢in nanosol modifikasyonu igin kullanilan

floro-ylizey aktif maddelerinin secimi

Modifiye edilmis nanosoller durumunda kaplamanin kalicihigr icin 6nemli olan
kaplamanin adhezyonunu sol modifikasyonunun etkilememesi dikkate alinmalidir. Az
miktarda aminopropiltrietoksisilan ile kombine perfloralkilsilanlar ve
metilalkoksisilanlardan nanosollerin hazirlanmasinin avantajli oldugu bildirilmistir. Bu
durumda aminopropil gruplari islem goren tekstil malzemesine adhezyonu gelistirmis

ve iyi yilkama hasliklari saglamistir [ZHANG ve ark., 2006].

Flor modifiye sollerin uygulanmasi ile tekstiller yag esasli veya yag iceren pek ¢ok kir
ve suya karst mikemmel iticilik Ozellikleri ile donatilabilir. Konvansiyonel
florokarbonun uygulanmasindan once bir silika sol ile bir tekstil materyalinin 6n
isleminin ayni zamanda mikemmel su ve yag itici ylzeylere neden oldugu
bildirilmistir. Yikama isleminden sonra iticilik 6zelliklerinin kaliciliginin silika sol ile 6n
islem olmadan uygulamaya goére gelistirildigi bildirilmistir [YEH ve ark., 2007a ve
2007Db].

Sekil 1.19'da farkli hidrofob ve/veya oleofob nanosoller ile bitim islemi goéren
tekstillerin fotografi gosterilmistir. Hergln kullanimi yaygin olan farkl kirler ile
tekstiller lekelenmistir. islem goérmeyen kumas su, kahve, sarap ve yag ile
kirlenmistir. Alkil modifiye ytzeyler su-esasli kirlere karsi korunmustur. Fakat yalnizca
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flor modifiye 6rnekler hidrokarbon esasli yaglari itmistir. Sekilde gorildigu gibi floro-
yuzeyaktif maddeler ile modifiye edilen bir sol ile islem goren drnekler mikemmel yag
itici 6zellige sahip iken, su esasli maddelerle tamamen islanmistir. Bu fenomen
florlanmig alkil zincirleri ve hidrofil gruplardan olusturulan floro-ylizeyaktif maddelerin
amfifilik yapisi ile aciklanabilir.

) alkil silan iceren | flor silan igeren jflorlu yuizeyaldtit Egﬁﬂfg&;“l
nanosol yok il ol madde iceren sol ;

o - | @

. kahve
. kunizi garap

@
| - & [ 4

Sekil 1.19: Farkli olarak modifiye edilen soller ile muamele edilen pamukiu

test s1vis1

kumaslara damlatilan farkli kirler. Kumas Uzerine damla uygulandiktan 2 dakika
sonra fotograflari ¢ekilmistir.

Tekstiller icin sol-jel esasli bitimlerin uygulanmasi naylon halilar icin [SATOH ve ark.,
2004] ve poliester perdeler icin [MULLER ve ark., 2004] bildirilmistir. Florlanmis
nanosol uygulamalari konvansiyonel ticari olarak mevcut florokarbon regine
dispersiyonlari ile karsilastiriidiginda benzer veya hatta daha iyi kir itici 6zelliklere
neden oldugu bulunmustur [MULLER ve ark., 2004]. Sol-jel esasl sistemlerin bir
avantajl jellesme islemi boyunca kaplama yuzeyi Uzerinde ¢ogunlukla pahali disik
enerji bilesiklerinin olusumu nedeniyle flor bilesenin miktarinin azaltiimasi ile
saglanabilir. Flor miktarini azaltmak veya florun baska bir alternatif ile yerdegistirmesi
cevrede biriktigi bilinen yiksek direncli ve biyolojik olarak parcalanamayan bdyle
bilesiklerin azaltilabilmis olmasi nedeniyle ilgi ¢cekmektedir [PRESCHER ve ark.,
1985]. Bu gercek nedeniyle pek c¢ok dretici simdilerde tekstil endustrisinde
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konvansiyonel olarak kullanilan bu sistemlerin yerdegistirmesi igin yontemler

arastirmaktadirlar.

Florlanmis nanosoller ayni zamanda hastanede kullanilan tekstiller i¢in poliamid
kumasglarin iticiligini  gelistirmek i¢cin test edilmistir. Ameliyat boyunca
ameliyathanelerde giyilen tekstillerden istenen bir 6zellik koruyucu kiyafet olarak kan
penetrasyonunu Onlemektedir. Ayni zamanda bu kiyafetlerden istenen 06zellikler
oldukca coktur. Bu kiyafetler cerrahlar saatlerce ¢ok konsantre bir sekilde calismak
zorunda oldugu icin mikemmel giyim konforuna sahip olmalidir. Sol-jel esasli bitimler
mikemmel iticilik saglama konusunda umit vericidir, fakat kumasin sertligini

(stiffness) ve nefes alabilirligini az miktarda etkileyebilirler.

Silika sol ile islem géren kumaslar icin su buhari transportunun iyi sonuclar verdigi
bildirilmistir [RISCHE ve ark., 2003]. Dolayisiyla hava gecirgenligi ve nefes
alabilirliginin korunmasi ve gelisimi iticilik bitiminin uygulanmasindan sonra dahi

beklenmektedir. Buna ait veriler Sekil 1.20 ve 1.21'da gosterilmistir.
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Sekil 1.20: Ameliyathanelerde giyilen kiyafetlerde kullanilan poliamid kumaslarda
florlanmis nanosol kaplamalari. Kullanilan nanosoliin kati icerigine gore kumaslarin

su alimi ve egilme uzunlugu
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Sekil 1.21: Ameliyathanelerde giyilen kiyafetlerde kullanilan poliamid kumaslarda
florlanmis nanosol kaplamalari. Kullanilan nanosoliin kati icerigine gore kumaslarin

hava gecirgenligi

Test edilen kumasglarin su alimi florlanan nanosollerin ¢ok dusuk miktarlari kullanarak
bile minimum dlzeye azaltilabilirken ayni zamanda egilme sertligi (stiffness in
bending) bir miktar artmistir (Sekil 1.20). Hava gecirgenligi bakimindan bitim géren
tekstiller uygulanan nanosol yeterince seyreltildikce artan bir gecirgenlik bile
gostermistir (Sekil 1.21). Daha yuksek kati icerik ile nanosollerin kullanimi sertligi

artirirken ve hava gegcirgenligini azaltirken iticiligi 6nemli miktarda artirmayacaktir.

Hsieh ve ark. ilave dusuk ylzey enerji muamelelerine ihtiya¢ duymaksizin stper su
ve yag itici silika esasli kaplamalar sentezlemek icin tek-adimli bir kaplama teknigi
gelistirmiglerdir. Kaplanan Si wafer icin ylizey topografi calismalari gostermistir ki, 20
nm capindaki kiresel silika nanopartikilleri yigilmasi birincil ylzey purazlGlagana
olusturmustur. Silika kaplamasinda florun silikaya atomik oraninin su ve yag iticilik
Ozelliginde énemli rol oynadigl ve optimum oran olan F/Si: 2,13 degerinde en iyi su
iticilik (168,1°) ve yag iticilik degeri (165,2°) elde edilmistir. Sonuc olarak bu tek adimli
proses ile uretilen multifonksiyonel nanokaplamalarin polimerik ve esnek altliklara
stiperhidrofob ve siperoleofob 6zellikler kazandirma potansiyeline sahip oldugu
bulunmustur [HSIEH ve ark., 2009].
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Yagi ve ark. metiltrimetoksisilan (MTMS) oligomerlerinin 2-propanol igerisindeki
coOzeltisi ile filtre kagidi 6rneklerini muamele etmisler ve su iticilik ve mukavemet
degerlerinde gelisme godzlemiglerdir. Bu ¢oOzeltiye titanyum butoksit katalizér olarak
ilave edildiginde MTMS oligomerleri ile titanyum buitoksit reaksiyona girmis ve Si-O-Ti
baglari kagit icerisinde olusturulmustur. Kagidin mukavemet degerleri MTMS
oligomerinin empregnasyon ve polimerizasyon reaksiyonlari ile belirgin sekilde
gelistirilmistir. MTMS oligomerindeki metoksi gruplari 3-boyutlu ag olusturma
yetenegine sahiptir ve ayni zamanda oligomerdeki metil gruplari mikemmel su itici
Ozellik gostermistir. Sonug olarak islem géren kagit 6rnegi yas kosullarda bile iyi

mukavemet degerlerine sahip olmustur [YAGI ve ark., 2005].

1.6 Kendi Kendini Temizleme Ozelligi

Esasinda basit olarak dusuk enerjili bir yizey olusturuldugunda tekstillerin kendi
kendini temizleyen olarak etiketlenmesi bir yanilgidir. Aslinda bu 0zellik kolay
temizlenme 6zelligidir. Esasinda kendi kendini temizleyen yuzeylerin 2 tipi literatlirde
ayirt edilebilir: Fotokatalitik olarak aktif TiO, esasl drunler gibi fotoaktif veya
fotokatalitik ytzeyler [BOZZI ve ark., 2005] ve genellikle Lotus (niltfer) ytzeyler
olarak isimlendirilen suUperhidrofobik yizeyler [BARTHLOTT ve ark.,, 1997,
FURSTNER ve ark., 2000; LI ve ark., 2007e; ZHANG ve ark., 2008]. Tek bir
kaplamada her iki tipin kombinasyonu ayni zamanda arastirilmistir [HSIEH ve ark.,
2005]. Tum bu durumlarda temizleme igin gevre ile etkilesim gereklidir. Bu etkilesim,
fotokatalitik kaplamalar icin UV-1s1§1 ile 1sima, superhidrofobik ylzeyler igin en
azindan belirli bir oryantasyon veya yagmur gibi bir su maruziyetidir. Fotoaktif
kaplamalar ayrica antimikrobiyal dzellik gosterirler.

Yukarida bahsedildigi gibi kendi kendini temizleyen yuzeyler genellikle lotus-benzeri
yuzeyler olarak isimlendirilir [PATANKAR, 2004; HENNIGE ve ark., 2005]. Dogada
kendi kendini temizleyen 6rnekler bulunmaktadir. Cesitli hayvanlarin kanatlari ve bazi
yapraklar oldukca yuksek itici 6zellige sahiptir. Bu yapraklardan birisi de niltfer (lotus)
bitkisinin yapragidir. Lotus yapragina biriken hemen hemen tim kirlilikler ylizeyin su
ile durulanmasi ile uzaklastirilabilir [BARTHLOTT ve ark., 1997; FURSTNER ve ark.,
2000]. Lotus yapragina benzer sekilde kendi kendini temizleyen hidrofob ylizeyler,
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yuzeylerden kirliliklerin saf su ile muameleyle tamamiyla uzaklastirilabilen yilizeyler

olarak tanimlanir.

2%, TN & UL R o e

Sekil 1.22: Lotus yapraginin (Nelumbo nucifera) yizeyinin SEM gorintusi

Hucre duvari ve kutikula katmanlarindan olusan mikroyapi Uzerine bir nanoyapl
olusturan 6z-toplanma (self-assembled) gosteren hidrofob vakslarla lotus yapragi
yuzeyi kaplanmistir. Sekil 1.22 lotus yapragl yuzeyinin SEM gorintisini
vermektedir. Mikroyapi Uzerinde nanoyapinin varligr hiyerarsik topografi olarak
isimlendirilir [NEINHUIS ve ark., 1997; LOTHMAN ve ark., 2006]. Lotus yapraginin
super-iticiligi bu hiyerarsik topografi ve ayni zamanda yuksek miktarda hidrofob
yiizeyin kombinasyonu ile aciklanabilir. Lotus-Effect® olarak isimlendirilen etkinin
tasarimi Sekil 1.23'de gosterilmistir [Lotus-Effect® teriminin patenti alinmistir,
BARTLOTT, 1999].

Yapilandirihg Diizgiin
Digiilk Enerjili Yiizey Diigiilk Enerjili Yiizey

Su damlagi

Tarlilik

Sekil 1.23: Duzgun bir dusik enerjili yuzeyin davranisi ve hiyerarsik olarak
yapilandiriilmis ve hidrofob kendi kendini temizleyen yuzeyden suyla kirin
uzaklasmasini gésteren tasarim [WONG ve ark., 2006].
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Superhidrofob ylzeylerin Gretilmesini saglayan hiyerarsik ylzey topografisi ve
hidrofob 6zelliklerin kombinasyonu dogal yizeyler ile sinilanmamistir. Metaller veya
camlar gibi inorganik yuzeylere bu tasarimi transfer etmek icin bu tasarimin taklidi
(bio-mimetic) birkag yaklasim yiritilmistir [HERMINGHAUS, 2000; LOTHMAN ve
ark., 2006; LI ve ark., 2007e]. Hiyerarsik topografi belirli bir purtzltlik gosteren bir
ylzeye sebep olur. Dizgun bir hidrofob yizey ile karsilastirildiginda damlatilan bir su
damlasi purtzli bir ylizey Uzerinde azalan efektif temas alani degeri (sivi-kati)
gOsterecektir (Sekil 1.24). Su damlasi yalnizca yuzey profilinin pikleri Gzerinde althk
ile temas eder ve dolayisiyla vadiler arasinda hapsolan hava islanmaz [CASSIE,
1948; CASSIE ve Baxter, 1944]. Dolayisiyla tutuklanan hava ve katidan olusan
kompozit araylz tarafindan temas acgisi belirlenir. Damla ve hava arasindaki temas
acisi damlanin althik ile temas agisi ile karsilastirildiginda ¢ok daha buylk olmasi
nedeniyle, esasinda hava elde edilen temas acisi degerlerini etkileyecektir
[HERMINGHAUS, 2000; PATANKAR, 2004]. Dolayisiyla puruzlt hidrofob yuzeyler
kimyasal olarak benzer fakat mikemmel dizgun yizeyler ile karsilastirildiginda daha
yuksek temas acisi degerlerine sahiptirler. Su ve ark. tarafindan yapilan deneysel bir
karsilastirmaya gore dizglin bir ylzeyin temas acisi 105° iken kimyasal olarak
benzer fakat puriizlu bir ylizeyin temas acisi 168° olarak bulunmustur [SU ve ark.,
2006]. Boyle yapay superhidrofob yluzeyden damlanin akmasi ile kirler striklenebilir
ve yuzeyden Kkirlilikler uzaklasabilir. Duzgun bir yizeyde ise kirler en azindan
durulamayla yer degistirebilirler (Sekil 1.23). Bu etki saf suyun yiksek ylzey
gerilimine dayandirilmasi nedeniyle, yizeyaktif madde iceren suda durulama

yapildiginda kendi kendini temizleme etkisi gbzlenmez.
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Sekil 1.24: Farkli topografi ile hidrofob kati ylzeyler ve su damlasi arasinda efektif

temas alanin Gizerinde topografinin etkisi [STEGMAIER ve ark., 2003].

Nanosoller kendi iclerinde nanometre mertebesinde partikiller icerirler ve nano- ve
mikroyapilari kombine eden 0Ozel bir topografi ile kaplamalari olusturmak ideal bir
tavir sergilerler. Bununla birlikte nanosoller ile kaplama nanosol partikillerinin disuk
stabilitesi ve agregasyon ve ag olusumuna yuksek egilim nedeniyle disuk purizltlik
ile dizgin ylzeylere neden olabilir. Dolayisiyla nanosol uygulamalariyla nano-
yapilandiriilmis kaplamalar yaratmak i¢in nanosol partikillerinin stabilizasyonu
avantaj saglar. Stabilizasyon sol partikillerinin - yizey modifikasyonu ile
gerceklestirilebilir (6rnegin uzun zincirli alkiltrialkoksisilanlar ile kombinasyon ile)
[SCHMIDT, 2006].
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Sekil 1.25: Cam yiizeylerde nanosol kaplamalarinin SEM gorintileri. Ustteki foto:
Bir epoksisilan modifiye silika solden tiretilen kaplama; Alttaki foto: Epoksi- ve
hekzadesilsilan bilesikleri ile modifiye edilen silika solden turetilen kaplama

Ayni zamanda alkali hidrolizi ile birka¢ yliz nanometre buyuUklukte stabil ve daha
biyiik silika partikiller hazirlanmak mimkindir [STOBER ve ark., 1968; COSTA ve
ark., 2003]. Boyle sollerin tekstil ylzeyinin purdzltliguna artirmada yararli oldugu
bulunmustur. Literatirde bildirildigi gibi florlanmis silan (coupling agent) ile ikinci bir
muamele sonunda superhidrofob 6zelliklerinin kazaniimasini saglayacaktir [YU ve
ark., 2007]. ilging bir yaklasim sol-jel reaksiyonlari ile tekstil yiizeyinde direk olarak
silan baslatici maddelerinden Stéber partikillerini olusturmak ve ardindan hidrofob
modifikasyonun ilavesidir [HOEFNAGELS ve ark., 2007]. Bu proses kumasin
hidrofob modifikasyonu icin hidrofob alkiltrialkoksisilanlar ile hali hazirda olusturulan
SiO,  partikillerinin - modifikasyonuna  olduk¢a  benzerdir  (Sekil  1.25)
[PIPATCHANCHAI ve ve Srikulkit, 2007].
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Nano ve mikro yap! kombinasyonunu kazanmak igin daha buyuk partikiller veya
pigmentler ile nanosollerin kombinasyonu ayni zamanda uygun bir yaklasimdir. Bu
kombinasyon tekstil altliklari Uzerinde kendi kendini temizleme 6zelligi kazandirmak
icin bildirilmistir [TEXTOR ve ark., 2004; HENNIGE ve ark., 2005]. Bunun igin epoksi
modifiye silika soller keceler Uzerinde birincil kaplama olarak kullaniimistir. ikinci
kaplama olarak Aerosil® partikiilleri (alev pirolizi ile hazirlanan silika nanopartikiiller)
ile modifiye silika sollerin bir karisimi uygulanmistir. Yiksek miktarda aglomerasyona
ugramis  Aerosil® partikillerinin - kullanimi  tekstil  yiizeyi (izerinde gereken
mikroblyUklUkte topografiyi saglamistir.  Bu hidrofob  6zellikler alkilsilanlar,
floroalkilsilanlar veya disilazanlar ile bu partikillerin ilave muamelesi ile
basarilabilmistir [TEXTOR ve ark., 2003; HENNIGE ve ark., 2005; PIPATCHANCHAI
ve ark., 2007]. Bu sekilde islem goren tekstillerin kendi kendini temizleme 0Ozellikleri
kanittanmistir. Fakat gunumuzde kendi kendini temizleyen tekstillerin kullanimi
hiyerarsik yapili kaplamalarin distk asinma dayanimi nedeniyle sinirlanmistir
[STEGMAIER ve ark., 2003].

1.7 Gii¢ Tutusurluk Bitim islemi

Yanginlarda evlerde dinya capinda her yil binlerce insanin 6lmesinden dolayi gic¢
tutusurluk islemleri her zaman buytk bir 6neme sahip olmustur. Sofa veya paspasa
dusen sigaradan, mumla temas eden perdeden vs. evde c¢ikan yanginlari sik sik
duymaktayiz [MAHLTIG ve Textor, 2005]. ingiltere’de her yil yanginlar sonucu 800-
900 kisi hayatini yitirmekte ve 15000 kisi yaralanmaktadir. Olumlerin ¢ogu dumanin
ve karbonmonoksit gibi toksik gazlarin solunmasi ile, yaralanmalarin ¢cogu ise yanma
sonucu aciga ¢ikan 1si sonucu meydana gelmektedir [PRICE ve ark., 2001]. Gunluk
yasamimizda tekstiller halilardan, ddsemeliklere, yatak ortllerinden perdelere ve
gunlik kiyafetlerimize kadar pek cok kullanima sahiptirler ve tekstil materyallerinin
cogu organik ve kolay tutusur 6zellige sahiptir. Tutusmada birincil kaynak tekstillerdir.
Tekstiller alevin hizla yayillmasina katkida bulunur. Fakat tekstiller olmaksizin istenen
estetik 6zelliklere ve konfora sahip bir oda yapmak mimkin degildir. Dolayisiyla
tekstil materyallerine guic tutusur 6zellik kazandirmak énemlidir. Ozellikle Amerika ve
ingiltere’de alevde maruz kalabilen calisma kosullarinda kullanilan tekstiller igin asiri
glvenlik uygulamalari vardir ve yiksek gugc tutusurluk 6zelligi istenmektedir.
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Tekstil mamullerinin yanmasi nasil gergeklesir? Tekstil mamulinin yanmasi 4
adimda gercgeklesir: Mamulin 1sinmasi, makromolekullerin termik parcalanmasi
(piroliz), tutusma, yanma ve yanmanin ilerlemesi. Sekil 1.26 farkh tekstil

malzemelerinin yanma asamalarini gostermektedir.
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Sekil 1.26. Pamuk, poliester ve nomex kumaslarin yanma asamalari

Piroliz sonucu acgiga cikan urtunler Sekil 1.27'de gdosterilmigtir. Piroliz isisinin ve
piroliz sonucu meydana gelen parcalanma Urinlerinin mamuliin yanma 0Ozellikleri

tzerindeki etkisi buyuktar.

Tekstil mamulini guc¢ tutusur hale getirmek icin; yanici piroliz Grtnlerinin agiga
cikmasi azaltilabilir, halojen bilesikleri gibi yanmayi frenleyici Urinler yardimiyla
yanma engellenebilir, yanici olmayan gazlarin mamulin etrafini sarmasi ve
dolayisiyla oksijenle temasinin azaltiimasi saglanabilir [TARAKCIOGLU, I., 1979].
Gugc tutusur tekstil Gretmek icin; inorganik tekstiller (cam, asbest vs.) kullanilabilir,
guc tutusurluk kimyasal maddeleri ile tekstiller muamele edilebilir, rejenere veya
sentetik liflerin Gretiminde yapisinin modifikasyonu saglanabilir.

Klasik guc¢ tutusurluk sistemleri klor veya brom, fosfor, antimon ve bor icerikli
kimyasal maddelerdir. (antimon oksit halojen sinerjizmi). Bu gu¢ tutusurluk
malzemeleri arasinda en yaygin kullanim alani bulan trtnler sirasiyla brom ve fosfor

iceren drunlerdir. Seltlozik materyaller igin konvansiyonel gig tutusurluk bitim

49



islemlerinin dezavantajlari; cogunlukla fosfor-azot esasli ve halojen icerikli bilesiklerin
kullaniimasi, yikamaya dayaniklilik icin saglik riskleri tasiyan formaldehit (HCHO)
kullanilmasi, ayrica 300-500 g¢/lt gibi cok vyiksek oranlarda kimyasal madde

kullanilmasidir.

Sol-jel yontemi ile seltlozik materyaller igin gu¢ tutusurluk bitim iglemleri ile; halojen
icermeyen kimyasal maddelerin kullaniimasi, yikamaya dayanikhlik icin formaldehit-
ure recineleri ile ard islem veya kombinasyonu gerektirmemesi, daha az miktarda

kimyasal madde kullaniimasi saglanabilir.
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Sekil 1.27. Piroliz sonucu agiga ¢ikan urunler.

1.8 Gii¢ Tutusurluk islemi icin Sol-jel Teknolojisinin Kullanimi

Aslinda saf olarak inorganik soller yanicidirlar, dolayisiyla tekstil malzemelerinin gig
tutusurlugunu artirmasi beklenilmez. inorganik nanosol kaplamalara kazandirilan
bazi guc¢ tutusurluk aktivitelerinin bariyer etkisinin bir sonucu olarak ortaya ¢iktigi
dusundlebilir. Bu bariyer 1sil pargcalanma boyunca olusan uguculara oksijenin akisini
onler. Boylece malzemenin tutusma sicakligi yukseltiimis olur. Fakat sol-jel
kaplamalar iki nedenle dusuk 1sil koruma etkisi gdsterebilirler. Birinci neden nanosol
kaplamanin tekstil malzemesi iizerine ¢ok ince olarak uygulaniyor olmasidir. ikinci

neden ise inorganik kserojel matriksinin gozenekli yapisidir. Dolayisiyla kaplanan
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kumas yeterli bir oksijen bariyeri olarak davranamayacaktir. Bununla birlikte
literatirde SiO,-sol kaplamalar guc¢ tutusur lifler Gretmek icin bildirilmistir
[KASHIWAGI ve ark., 2000; HRIBERNIK ve ark., 2007]. Yapilan calismalarda
kaplama kalinhgindan daha fazla godzenekliligin kaplama ozellikleri Gzerine etkili
oldugu bildirilmistir. Dusuk go6zeneklilik ile 100 nm kalinhginda SiO, kaplamasinin
400 nm kalinligindaki fakat daha gozenekli bir yapiya sahip olan bir kaplamadan
daha iyi guc tutusur 6zelliklere sahip oldugu bulunmustur [HRIBERNIK ve ark., 2007].

Sol-jel teknolojisinin pek ¢ok farkli malzeme Uzerinde uygulanmaya baslamasi ile pek
cok farkli mekanizma ile galisan gug tutusurluk calismalari uygun sekilde modifiye
edilen soller ile tekstii materyallerinin kaplanmasi seklinde gergeklestiriimistir.
Endotermik olarak parcalanan ve cevresinden isiy1 alip uzaklastiran alumina veya
magnezya hidroksitler gibi gic¢ tutusurluk maddeleri sol-jel matriksine ilave edilebilir.
Fakat bu bilesiklerin toplam kutlesi ¢ok dusuk oldugu igin kaplamalar ¢ok incedir ve
bdylelikle belirli bir esnekligi garanti eder, fakat tek basina tekstil materyali ile
karsilastiriidiginda é6nemli bir etki olusmamaktadir. Daha Umit verici bir yaklasim klor
ve brom gibi halojenleri iceren maddelerin sol-jel ¢Ozeltisine ilave edilmesidir. Boyle
maddeler genellikle guc¢ tutusurluk icin kullanilan maddelerdir. Yangin sirasinda
halojen bilesikleri parcalanir ve hidrojen klorir veya hidrojen bromir agiga ¢ikar. Bu
maddeler yangin sirasinda yiuksek miktarda reaktif hidroksil ve hidrojen radikalleri ile
reaksiyon verir ve daha az reaktif klor veya brom radikallerini olusturacaktir.
Yanginda radikal islemler baslica hidrojen ve hidroksil radikalleri tarafindan ilerletilir
ve dolayisiyla yanginin yayllmasinin baslica sorumlusudur. Bu radikallerin
azaltilmasi baslangi¢ yanis hizini azaltacaktir ve alev yayilma siresini artiracaktir.
Gug tutusurluk malzemesi olarak kullanilan brom iceren maddelere 6rnek olarak
polibromlanmis  difenil  eter, polibromlanmis  bifenil veya bromlanmis

siklohidrokarbonlar verilebilir.

Fosfat esterleri gibi fosfor iceren maddeler koruyucu bariyer olarak davranan gti¢
tutusurluk maddeleri olarak kullanilabilir. [SONG ve ark., 2005]. Kaplamaya ilave
edilen fosfat esterler (veya kaplama iginde kendi kendine olusan) ates tarafindan
komure donusturilecektir ve koruyucu bir tabaka olusturacaktir. Bu bariyer tabakasi
polimere oksijenin gecisini engelleyecektir ve ayni zamanda yayilan isiya karsi
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koruyucu gorev alacaktir. Amonyum polifosfat veya disiyan diamid esasli kalinti
(intumescent) birakan aditifler parcalanma sirasinda genisleyecektir ve dolayisiyla
ayni zamanda oksijen ve isiya kargl koruyucu olarak kalin bir komur tabakasi
olusturacaktir. inorganik nanosoller ile kombinasyonda boyle materyaller kullanarak
sinirli bir etki gOsterecektir. Uygulanan tabakalar ve dolayisiyla genisleyen komur
tabakalari nispeten zayif olacaktir.

Ahsap malzemelerin 1s1 ve alev dayanimini artirmak icin nanosoller uygulanmistir
[SAKA ve Ueno, 1997; MAI ve Militz, 2004]. Bu uygulamalarda, silika soller dietilfosfit
veya fenilfosfonikdiklortr gibi fosfor bilesikleri ile modifiye edilmislerdir. Ahsap
Uzerine uygulamalar ile kasilastirildiginda tekstil Gizerine nanosoller ile gug tutusurluk
uygulamalari daha az sayidadir. Bunun sebeplerinden biri ahsap lzerine nanosol
uygulamalarinda soliin alim miktari (uptake) nispeten ¢ok daha yiksektir. Dolayisiyla
guc tutusurluk 6zelligi tekstil malzemelerine gére ¢cok daha fazla artis gostermistir.
SiOy, TiO2, Al,O3 gibi metal oksit sollerinin veya bunlarin karisimlarinin kullaniminin
300°C’ye kadar tekstil filtrelerinin 1si dayanimini gelistirdigi bildirilmistir [BENFER ve
ark., 2002]. Nanosol uygulamasi ile bu filtrelerin hava gecirgenligi az miktarda
azaltilmis veya hi¢c azalmamistir. Bununla birlikte tekstil filtrelerinin asinma dayanimi
gelistirilebilir. Florlanmis silan bilesikleri ile modifiye edilen basit silika sol kaplamalar
naylon halilarin gu¢ tutusurlugunu artirmak icin kullaniimislardir. [SATOH ve ark.,
2004]. Fosfor iceren gug¢ tutusurluk bilesiklerinin nanosol kaplamalarina ilavesi ile ve
bu nanosollerin tekstil malzemelerine uygulanmasi ile gug tutusurluk ve 1si dayanimi
Ozelliklerinin gelismesi beklenir. [HORROCKS ve ark., 2000]. Ortofosforik asit veya
diamonyum hidrojen fosfat gibi fosfor bilesikleri ile farkli silika sollerinin
kombinasyonu ile pamuklu kumasta mukemmel gug¢ tutusurluk degerleri basarilabilir.
[CHAPPLE ve ark., 2006].Fakat gug¢ tutusurluk ozelliklerinin durulama dayanimi
dusuktur ve bu nedenle uygulama alanlari sinirli kalabilir. Fosfor iceren gug
tutusurluk malzemelerinin ¢cogunlugu nanosol kaplamalarina kimyasal olarak
baglanmaz ve suda iyi c¢ozllebilirlikleri nedeniyle su ile ilk temasta kumastan
yikanarak uzaklasirlar. Bu nedenle sol-jel ile hazirlanan aga kovalent olarak
baglanabilen fosfatalkiltrialkoksisilan gibi maddelerin kullanimi ¢ok daha avantajlidir.
Bu bilesigin molekdl formalu Sekil 1.28'de gosterilmistir. Ayrica silikon ve fosfor hibrid
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seramerleri iceren epoksi icinde boyle bilesiklerin gu¢ tutusurluk 6zellikleri literattirde
bildirilmistir. [CHIANG ve ark., 2002].
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Sekil 1.28. Fosfatosilan bilesigine 6rnek (dietilfosfatetiltrietoksisilan)

Gugc tutusurluk muamelesi icin modifiye edilmis silika sollerden ayri olarak antimon
oksit partikulleri iceren soller (Sb,Os) malzemelerin gic¢ tutusurluk oOzelliklerini
gelistirmek icin bildirilmistir. [PETROW ve ark., 1974]. Antimon i¢ceren soller klor veya
brom iceren bilesikler ile kombine edilerek uygulanabilir. Antimon oksit halojen
bilesikleri alev yayllmasindan sorumlu olan in-situ oksidasyon reaksiyonlarini
durdurur ve dolayisiyla gic¢ tutusurluk maddesi olarak davranir. Antimon oksitin
uygulanmasi Sh,Os solleri ile ve konvansiyonel nanosol kaplamalarina antimon oksit

pigmentlerinin tutuklanmasi ile uygulanabilir. [HENNIGE ve ark., 2005]

Vroman ve ark. dihidrojen fosfat esasli (DGHP) veya monoguanidin dihidrojen fosfat
esasli bir regine (melamin) ile veya 3-amino propiletoksisilan (APS) ile kombinasyon
ile ve tek basina farkl formulasyonlar kullanarak pamuklu kumaslari kaplamislardir.
En etkili gu¢ tutusurluk maddesinin pH4 kosullarinda hazirlanan ve APS iceren
(fosforik asit varliginda) ¢ozelti ile elde edildigi bulunmustur. Hacimsel %60’dan daha
yuksek LOI degeri ve %10 (agirhksal) komur verimi elde etmislerdir [VROMAN ve
ark., 2004]. Lecoeur ve ark. bir calismalarinda monoguanidin dihidrojen fosfat
(MGHP) ve 3-amino propiletoksisilan gibi azot ve fosfor iceren farkli formulasyonlar
ile pamuklu kumas! kaplamislardir. Bu kumaslardan bazilarinin (MGHP, APS ve
melamin iceren, pH: 4) daldirma testine dayanikli gug¢ tutusurluk sonuglari verdigini
tespit etmiglerdir [LECOEUR ve ark., 2006].

Simdiye kadar bizim yaptigimiz calismalarda sol-jel yontemi ile pamuklu kumasa gic
tutusur Ozellik kazandirmak igin fosfor katkil silika sol ¢ozeltisi ile ve borik asit veya
guanidin ilavesi ile fosfor katkili silika sol ¢ozeltisi ile pamuklu kumas kaplanmstir. ilk
olarak etanol, su, etilalkol, hidroklorik asit, tetraetoksisilan, fosforik asit ve guanidin
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veya borik asit kullanarak saydam sol-jel c¢o6zeltisi hazirlanmistir. Bu ¢ozelti ile
emdirilen kumaslar 110 °C, 10 dk kurutulmus ve bu islem 3 defa tekrarlanmistir. Bu
calismalar sonucunda fosforik asit ilave edilen silika sol ile pamuklu kumasin
muamelesinin (borik asit veya guanidin ilave edilerek ve edilmeden) kumaslara gti¢
tutusur 6zellik kazandirdigi bulunmustur. Bununla birlikte fosforik asit ve guanidin
ilave edilen silika sol ile islem géren kumaslarin LOI degerinin 40 gibi en yiksek LOI
degerine sahip oldugu tespit edilmistir [CIRELI ve ark., 2007; ONAR ve ark.,
submitted].

1.9 Organik inorganik Hibrid Malzemeler

Organik polimerler ve sol-jel yontemi ile hibrid malzemeler Uretilebilir. Diger inorganik
ag olusum reaksiyonlari ile karsilastirildiginda sol-jel yontemi 1ilimli reaksiyon
kosullarina ve genis bir ¢coztcl uyumluluguna sahiptir. Bu iki 6zellik sol-jel isleminden
once, sirasinda ve sonra organik polimeri tretmeyi veya 6n olusturulmus organik
polimerin varliginda inorganik ag olusum islemini gergeklestirmeyi mimkin kilar.
Uretilen hibrid malzemenin 6zelligi yalnizca organik ve inorganik bilesenlerin
Ozellikleri ile sinirlanmaz ayni zamanda iki bilesen arasindaki arayiiz bélgesine ve faz

morfolojisine baghdir.

Bu malzemelerin Uretilmesinde diger 6énemli parametre ¢dzucudur. Organik polimerin
cOzulebildigi ve sol-jel yaklasimi ile tluretilen monomerler ile uyumlu bir ¢dzgen
olmalidir. Polistiren ve polimetakrilatlar gibi yaygin olarak kullanilan polimerlerin cogu
sol-jel yonteminde c¢o6zicu olarak kullanilan ve sol-jel islemlerinde serbest kalan
alkoller ile karisamaz (immiscible). Bu durumda dolayisiyla faz ayrilmasi artar. Bu tur
¢ozuculerden kaginilmalidir ve tetrahidrofuran (THF) gibi c¢oOzicllerde pek c¢ok
organik polimer c¢ozullebilir ve bu ¢ozicu pek ¢cok reaksiyon igin uygundur. Sol-jel
reaksiyonlari ile uyumlu fonksiyonel gruplari bulunan polimerler veya hatta
olusturulan inorganik malzeme ile etkilesim olusturan polimerler kullanarak faz
ayrilmasindan kacinilabilir. Organik polimerlerin iyonik modifikasyonu ile veya sol-jel
islemi sirasinda olusturulan hidroksil gruplari ile etkilesime giren —OH gruplarinin
girisi ile basarilabilir.
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Satoh ve ark. sol-jel yontemi ile hazirlanan florlanmis inorganik-organik bitim
maddelerini naylon 6 halilara uygulamislardir. Hibrid materyal eldesi igin
poli(metakrilik asid) (PMMA), tetraetoksi silan (TEOS) ve perfloroalkiltrietoksisilan
kullanilmistir. Florlanmig sol-jel bitim maddelerinin su iticilik, kir iticilik, leke dayanimi
ve gug tutusurluk 6zelliklerinde ¢ok yonli gelisme sagladigi bulunmustur [SATOH ve
ark., 2004].

Mabhltig ve ark. tarafindan tek basina silika soller ve 3-glisidiloksipropil trietoksi silan
ile kokondense edilen silika soller; alkiltrialkoksi silan, polisiloksan ve flor iceren
silanlarin ilavesi ile modifiye edilmigtir. Poliamid ve pamuk/poliester kumaslara bu
soller uygulanmistir. Sprey testi, yikama dayanimlari ve temas acilari 6lgtlmustur.
Yalnizca flor iceren veya hekzadesilsilan aditifi iceren silika solleri ile yiksek yikama
hasligi elde edilebilmistir. Dolayisiyla tekstillerin ylizey modifikasyonunda florlu
bilesikler yerine uzun zincirli alkiltrialkoksisilan bilesikleri kullanilabilir [MAHLTIG ve
ark., 2003].

Bu amacla pamuk ve poliester kumas uzerine politretan/silika hibrid malzemeleri
farkl uygulama yontemleri kullanarak kaplanmistir. Bu malzemelerin su iticilik ve UV-
koruyuculuk 06zellikleri tespit edilmistir. Kaplanan pamuklu kumaslarin UPF
(ultraviyole koruyuculuk faktoril) degerleri 5'ten 25’e yiukselirken, poliester kumaslarin
35'ten 50+ faktore (mukemmel koruma) kadar yikselmistir. Pamuklu kumas icin en
yuksek 36,2 mbar ve poliester kumaslar icin 28,2 mbar hidrostatik basing dayanimi
elde edilmistir. Politretan/silika hibrid kaplamalari ile su gecirmez ve UV-koruyucu

kumaslarin Uretilebilecegi sonucuna variimistir [AKSIT ve ark., 2007].

Su itici kumaslar tretmek icin parafin vaks ile kaplama, piridinyum bilesikleri, silikon
recineleri veya florokarbon ile lif yizeyinin muamelesi gibi birka¢ yontem mevcuttur.
Florokimyasallar su iticilik bakimindan mikemmel olmalari nedeniyle gtinimizde en
cok tercih edilen kimyasal maddelerdir [LINEMANN ve ark, 1997; LEE ve ark., 1999;
CASTELVETRO ve ark., 2001; CERNE ve Simoncic, 2004; SHAO ve ark., 2004,
VUKUSIC ve ark., 2004; EASTER ve Ankenman, 2005; SHAO ve ark., 2004]. Fakat
florokimyasal bilesiklerinin dezavantaji yiksek (Ucretleri ve insan cildine temas
halinde insan saghgr icin yarattigi potansiyel tehlike ve c¢evresel ilgiden
kaynaklanmaktadir. Sol-jel yontemi kullanarak ylizeye hidrofob 6zellik kazandiriimasi
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alternatif bir yontem olarak sunulmustur [MAHLTIG ve Boéttcher, 2003; DAOUD ve
ark, 2004; Yu ve ark., 2007; YEH ve ark., 2007a ve 2007b]. Tekstil malzemelerine su
itici Ozellik kazandirmak icin sol-jel yontemi ile pek c¢ok calisma yapiimistir. Bu
amacla cesitli tekstil materyalleri Uzerinde metiltrimetoksisilan, butiltrimetoksisilan,
oktiltrimetoksisilan, dodesiltrimetoksisilan, hekzadesiltrimetoksisilan ve
oktadesiltrimetoksisilan gibi farkli alkiltrialkoksisilanlar ilave edilen TEOS ¢o6zeltisi ile
[TEXTOR ve Mahltig, 2010; CHAOXIA ve ark., 2008], alkil ve floroalkil
trialkoksisilanlar [TEXTOR ve Mabhltig, 2010], floroalkil fonksiyonel siloksan [TOMSIC
ve ark., 2008], aminopropil-uclu polidimetil siloksan ve 3- isosiyanatotrietoksisilan'dan
sentezlenen ditirepropiltrietoksisilan[bis(aminopropil)-uclu-polidimetilsiloksan]
(PDMSU) [VINCE ve ark., 2006], florokarbonkopolimer/TEOS [YEH ve ark., 2007],
silika nanopartikilleri ve polimetiltrifioropropilhidrosiloksan [HAO ve ark., 2010], ticari
su iticilik maddesi/TEOS [BAE ve ark., 2009], (aminopropil)-uclu-polidimetilsiloksan]
(PDMSU) ve perflorooktiltrietoksisilan (PFOTES) [VILCNIK ve ark., 2009],
polimetakrilik asit (PMAA), TEOS ve perfloroalkiltrietoksisilan [SATOH ve ark., 2004],
perflorooktillenmis kuaternar amonyum silan ve silika nanopartiktlleri [YU ve ark.,
2007] ile kaplamalar yapilmistir. Fakat cam, alumina film, silikon veya germanyum
altliklar gibi farkli malzemeler Uzerine akrilat [QIAN ve ark., 2008; CHEN ve ark.,
2010; SIMIONESCU ve ark., 2009; GEORGI ve ark., 2010], vinil [SMITHA ve ark.,
2007; CASTELVETRO ve ark., 2001 ve 1998] monomerleri veya polimerleri
[WOJCIK ve ark., 1996; XINXIANG ve ark., 2010] ve silika solleri, yilizey
modifikasyon maddesi olarak alkilklorosilan ve hekzametildisilazen gibi sililasyon
maddeleri [RAO ve ark., 2009; MAHADIK ve ark., 2011; LATTHE ve ark., 2010; MAI
ve Militz, 2004] kullanarak su itici kaplamalar ile ¢alisiimasina karsilik, bu tir organik-
inorganik hibrid malzemelerin tekstil materyali Gzerine kaplanmasi Gzerine literatlrde

ayrintili bir calisma bulunmamaktadir.

Oligomerik silsequioksanlar [DEVAUX ve ark., 2002;HORROCKS ve ark.,
2007;PRICE ve ark.,2002], silika bilesikleri [Sequeira ve ark., 2007], halojen
bilesikleri [WILSON ve ark., 1969], fosfor bilesikleri [CHAPPLE ve Ferg, 2006; Zhu ve
ark., 2004; ROHRINGER ve ark., 1975; DAY ve ark., 1982;GOODMAN ve ark.,
1990;GE ve ark., 2008;ASAR ve ark., 1999] ve sol-jel yontemi ile silanlar, florlanmis
silanlar ve fosfor iceren silan c¢ozeltileri kullanarak [ALONGI ve ark., 201la ve
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2011b, CIRELI ve ark., 2007; SATOH ve ark., 2004;HORROCKS ve ark.,
2000;CHAPPLE ve ark., 2006;VROMAN ve ark., 2004;LECOEUR ve ark., 2006]
cesitli tekstil materyallerine gug tutusur Ozellik kazandirilmaya calisiimistir. Fakat
tekstil materyallerine guc tutusur Ozellik kazandirmak igin literattirde akrilat, Gretan,
florkarbon ve vinil asetat esasli polimerler ve silika sollerin organik-inorganik sol
cozeltileri ile tekstil materyallerinin kaplanmasina dair literatrde ayrintili calismalara

rastlanmamistir.

Bu proje calismasinda literattrdeki bu bosluk doldurulacaktir. Ayrica bu calismada
akrilat, Uretan ve vinil asetat polimerleri ve fosfor igerikli gli¢ tutusurluk aditifleri ile
alkil, vinil ve fenil modifiye silika sollerin birlikte karistirilmasi ile hazirlanan kaplama
coOzeltileri ile kumas kaplanmis ve bu uygulama ile kumasa su, kir-yag itici ve gig
tutusur ozellik birlikte kazandirilmaya calisiimistir. Ayrica organik bilesenin varhgi
sayesinde gugc tutusurluk uygulamalarinda ¢ogunlukla karsilasilan yikama dayanimi

problemi ¢ozulmeye calisiimistir.
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BOLUM 2
MATERYAL VE YONTEM

2.1 Materyal

Bu projede sol-jel kaplamalarinin uygulanmasi icin 20x40 cm boyutunda hasil
s6kilmis, kasar gérmiis ve agartilmis %100 pamuklu kumas (gramaj: 110 gr/m?, atki
sikh@r:22 tel/cm, ¢ozgu sikh@r: 32 tel/cm) kullaniimistir. Tim denemeler 2 tekrarli
olarak yapilmistir.

Nanosol ¢ozeltilerinin hazirlanmasinda ¢oziciu olarak etanol (96%, C,HsOH, Merck,
Germany) ve distile su kullanilmistir. Asidik hidroliz i¢in pH ayarlayicisi olarak 0,01 N
HCl coOzeltisi (37% puriss, Sigma-Aldrich, Germany), bazik hidroliz i¢in pH
ayarlayicisi olarak 0,1 N NaOH c¢o0zeltisi (pellets, puriss, Sigma-Aldrich, Germany)
kullanilmistir. Baslatici madde olarak tetraetoksisilan (TEOS, Dynasylan A, Evonik
Degussa GmbH, Germany), tridekafloro oktiltrietoksisilane (TDFOES, Dynasylan
8261, Evonik Degussa GmbH, Germany), hekzadesiltrimetoksisilan (HDMS,
Dynasylan 9116, Evonik Degussa GmbH, Germany), viniltrimetoksi silane
(Dynasylan VTEO, Evonik Degussa GmbH Germany), feniltrietoksisilan (Dynasylan
9265, FES Evonik Degussa GmbH Germany), zirkonyum (IV) asetilasetonat (ZrA)
(Germany), titanyum (IV) izopropoksit (VERTEC|r TIPT, 97+%, Germany), 3-
aminopropil trimetoksil silan (Dynasylan AMMO, Evonik Degussa GmbH Germany),
glisidiloksipropil trietoksisilan (Dynasylane GLYEO, GLEYO, Evonik Degussa GmbH
Germany), cinko asetat dehidrat, aluminyum izopropoksit, aliminyum sulfat, c¢inko
sulfat, ¢cinko nitrat hekzahidrat ve gug¢ tutusurluk malzemesi olarak guanidin fosfat,
amonyum hidrojen fosfat, sodyum hekzametafosfat, trifenil fosfat, disodyum hidrojen
fosfat, Ure, melamin, organik kaplama maddesi olarak Rudolf firmasinin poliakrilat
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esasli dispersiyonu AC 105, kaplama patlarinda kullanilan ve kendi kendine capraz
baglanabilen sulu noniyonik polivinil asetat esasli dispersiyonu Ruco-Coat VA 7110,
sulu alifatik polieter politretan dispersiyonu Ruco-Coat PU 1110, kaplama patlarinda
kullanilan su, kir ve yag itici apre maddesi anyonik florokarbon polimeri Ruco-Coat
FC 9005 ve capraz baglanma maddesi olarak Ruco Coat FX8000 kullanilmistir. ilave
konvansiyonel su-kir-yag iticilik maddesi olarak Ruco Guard AFB Conc. kullanilimistir.
Ruco Guard AFB Conc (Rudolf Gmbh&Co., Germany) katyonik esasli florokarbon
bilesigidir. Ruco-Guard NET bloke edilmis isosiyanat esasli bir maddedir ve kalicihgi
ve film olusumunu diizenleyen ¢apraz baglayici gorevi gérmektedir. Bu amagla Ruco
Guard AFB Conc ile birlikte kullanilir. Ozel su iticilik bitim islemlerinde kullaniimak
Uzere cinko asetat dehidrat, aliminyum izopropoksit, aliminyum stlfat, titanyum
izopropoksit ve zirkonyum asetilasetonat, ¢tzicu olarak etanol (96%, C;HsOH,
Merck, Germany), pH ayarlayicisi olarak 0,15 M NaOH c¢dzeltisi, buyime asamasi
icin ¢inko nitrat hekza hidrat, aliminyum izopropoksit, aliminyum sulfat ve zirkonyum
asetilasetonat, hekzametilen tetramin, ¢6zlcu olarak distile su ve son adimda
hekzametilen dimetoksisilan (HDMS) ve c¢inko silfat, stearik asit, TEOS, VTEQOS,
GPTS veya FTEOS, pH ayarlayicisi olarak Na,CO3, NaOH kullaniimistir.

2.2 Yontem

2.2.1 Nanosol hazirlanmasi

Etanol icerisine TEOS damlatarak ilave edilmistir. Daha sonra bu ¢6zelti icerisine su
ve bir grup cozeltiye asidik hidroliz icin 0,01 N HCI ¢o6zeltisi, diger grup cozeltiye
bazik hidroliz icin 0,1 N NaOH ilave edilmistir. Ardindan flor ve uzun karbon zinciri
iceren diger grup baslatici maddeler ayri ¢cozeltilere ilave edilmistir. Cozeltilerin pH’si
pH metre (HI 221, Hanna Instrument, Romania) kullanarak 6l¢ulmustur. Cozelti 30
dk. manyetik karistirici (WiseStir, Daihan Scientific Co. Ltd., Korea) ile karistiriimistir.
Saydam cozeltiler elde edilmistir. lyi su iticilik dederleri TDFOES, HDMS ve ZrA
baslatici maddelerinin ilave edildigi recetelerle elde edildigi icin bu recetelere
konvansiyonel miktarlarinin 1/3'G oraninda Ruco Guard AFB ilavesi ile yag iticilik
Ozellik de kazandinimaya calisiimistir. Bu calismalarda izlenen islem akisi Sekil
2.1'de ve kullanilan regeteler ve elde edilen ¢ozeltilerin pH degerleri ve bu ¢ozeltiler
ile kaplanan kumaslarin kitlesel artis degerleri Tablo 2.1'de gosterilmistir.
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2.2.2 Nanosol Kaplama islemi

Kaplama isleminden 6nce kumaslar sabit agirliga getirilmis ve agirliklar élgtlmustar.
Pamuklu kumas ornekleri hazirlanan nanosol ¢ozeltilerine daldiriimistir. Emdirme
islemi yapilan kumaslar bir fulard (F-350 Model, Ata¢ Laboratory Machines and
Control Panels, istanbul, Turkiye) ile %90 Arile 1,6 bar fulard basincinda sikilmistir.
Emdirilen ve sikilan kumaslar Nuve dryheat Sterilizer (FN 120 model, Nive Sanayi
Malzemeleri imalat ve Ticaret A.S., Ankara, Turkey) kullanarak 100 °C'de 10 dk.
kurutulmus ve ardindan laboratuvar tipi buharlayicida (GK40 Model, Ata¢ Laboratory
Machines and Control Panels, istanbul, Tiirkiye) 160 °C’de 1 dk. fikse edilmistir.
Yapilan bu islemler 3 kat kaplama islemi igin ayni sekilde tekrarlanmistir. Sol-jel
yontemi igin islem akisi Sekil 2.1'de gosterilmigtir.
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| Etanol icerisine TEOS ve su ilavesi

|

Asidik hidroliz icin HCI cozeltisi ilavesi
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Baslatict madde ilavesi

}

Bazik hidroliz icin NaOH cizeltisi ilavesi
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Kaplanms kumas

Sekil 2.1: Su-yag iticilik bitim uygulamasi icin sol-jel islem akisi
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Tablo 2.1: Su-yag itici kumas dretimi igin kullanilacak ¢ozeltilerin hazirlanmasi igin
receteler, hazirlanan ¢ézeltilerin pH degerleri ve bu ¢ozeltiler ile kaplanan kumaslarin
kitlesel artis degerleri

KOA S1 Sim S2 S3 S4 S5 KOB | S6 s7 S8 S9

TEOS 11 ml 11 ml - 11ml | 11ml | 11 ml 11 ml 11 11 11 11 ml 11 ml
ml ml ml

Etanol 50 mi 50 mi 50ml | 50ml | 50 ml | 50 ml 50 mi 50 50 50 50 mi 50 mi
ml ml ml

H.O 35 mil 35 mi 35ml | 35ml | 35ml | 35 ml 35 mi 35 35 35 35 mi 35 mi
ml ml ml

TDFOES - 4 mil 4 mil 4 mil - - - - 4ml | - 8 ml -

HDMS - - - - 4 mil 4 mil 4 mil - - 4ml | - 8 ml

HCI 15 ml 15 ml 15ml | 15ml | 15ml | 15 ml 15 ml - - - 15 ml 15 ml

(0,01N)*

NaOH (0,1 | - - - - - - * * * -

N)*

Ruco - - - 1,15 - 1,15 0,575 - - - - -

Guard or (10 or (10 or (5

AFB Conc a/l) a/l) a/l)

(C1)

pH 3,08 2,96 3,35 3,2 2,96 3,6 2,97 9,5 9,50 | 9,50 | 2,8 2,53

Kutlesel 26,62 7,85 1,02 12,03 | 14,37 | 12,11 | 13,36 9,7 0 0,39 | 4,95 17,28

artis (%)

Kimyasal S10 Si11 S12 S13 S14 S15 S16

maddeler

TEOS 11 ml 11 ml 11ml | 11 ml 11ml | 11 ml 11 ml

Etanol 50 mi 50 mi 50ml | 50 ml 50ml | 50 ml 50 mi

H,O 35 ml 35 ml 35ml | 35 ml 35ml | 35 ml 35 ml

Ruco - - - 1,15 - - -

Guard or (10

AFB Conc a/l)

@

Ruco - - - - - - - -

Guard

NET (g/l)

VTEO 2 mi

FES - 2mil - - - - -

ZrA - - 25 25¢9r | - - -

gr
TIPT - - - - 25 - -
gr

AMMO - - - - - 2mil -

GLYEO - - - - - - 2mil

HCI 15ml 15 ml 15ml | 15 ml 15ml - 15 ml

(0,01N)*

pH 2,53 2,80 2,85 2,85 2,50 10,60 | 2,97

Kutlesel 17,02 9,79 12,54 | 12,87 | 13,63 | 13,56 | 18,17

artis (%)

*Bazik ¢Ozeltiler 0.1 N NaOH kullanarak 9,5-10 arasinda ayarlanmistir. KOA: Kor Asidik, KOB: Kor Bazik

2.2.3 Ozel Su lticilik Bitim islemleri 1

Genis bant arahgi (3,37 eV) ve buyuk uyariimis nikleon baglanma enerjisi (large
exciton binding energy) (60 meV) degerleri ile ZnO en 6nemli fonksiyonel
malzemelerden biri olarak duasunulir. ZnO nanoyapilarinin dretimi  (nanogubuk,
nanotel, nanotlp, nanokayis, vs.) literatirde cesitli metotlarla (buhar-sivi-kati katalitik
biyime, hidrotermal metot, plazma-molekuler 1sin epitaksi, sablon esasli buyime,

vb.) gerceklestiriimistir. Bu yontemler arasinda hidrotermal yontem, basitligi, disiuk
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sicakligi ve dusuk Ucret gibi avantajlari nedeniyle en fazla kullanilandir. Farkh
purazlaluk yaratarak farkli nanoyapilar, stperhidrofob ytzeyler yapmak icin faydali
bir yontemdir. Wu ve ark. ilimli bir sicaklikta Zn*? ¢ézeltisinde silikon altlik tizerinde
ZnO mikroyapili ylzeyin hazirlanmasini igeren basit bir metot gelistirmiglerdir [WU,
ve ark. 2005]. Bu yontem ile daha sonra superhidrofob ylzey elde etmek i¢in organik
0z toplanmis tek tabakalar ile (SMA)s) hazirlanan purizlt ydzeylerin  ard
modifikasyonu gerceklestirilmistir. Fakat ZnO ve pamuk lifi arasinda kristal yapinin
uyumsuzlugu nedeni ile ZnO mikroyapilandiriimis yizeyler pamuk Uzerinde elde
edilemeyecegi icin bu yontem pamuklu malzemeler icin uygun degildir. Xu ve Cai
superhidrofob ylzey yaratmak icin pamuklu kumas Uzerinde yeni bir hidrotermal
yontem uygulamiglardir. ilk olarak ZnO nanokristalleri lif tizerine kaplanmistir.
Ardindan oryante olmus ZnO nanocgubuk dizileri lif Gzerinde yas kimyasal yontem ile
nanoboyutta puruzliluk yaratmak icin Uretilmistir. Elde edilen kumas daha sonra
superhidrofob ylzey yaratmak icin n-dodesiltrimetoksisilan ile modifiye edilmistir [XU
ve Cai, 2008]. Bu proje kapsaminda ise, bu ytntemle c¢inko asetat yaninda
aluminyum izopropoksit, aliminyum sulfat ve zirkonyum asetil asetonat ile
superhidrofob yuzeyler tretiimeye calisiimistir. Ozel su iticilik bitim islemleri 1 igin
kulanilan regeteler Tablo 2.2'de ve islem akisi Sekil 2.2’de gosterilmistir.

2.2.3.1 Nanokristal Hazirlama Adimi (1. Adim)

Cinko asetat dehidrat, aliminyum izopropoksit, aliminyum sdlfat, titanyum
izopropoksit ve zirkonyum asetilasetonat (0,05 M) 60°C’de etanol icerisinde siddetli
karistirma ile ¢ozulmastur. Daha sonra etanol icerisindeki NaOH cozeltisi (0,15 M) ilk
cozeltiye yavasca ilave edilmistir ve daha sonra 60 °C’de 2 saat karistirilarak Zn, Al,

Ti ve Zr esasli nanokristaller hazirlanmistir.
Daha sonra nanokristal ¢oOzeltisi ile pamuklu kumas emdirme yodntemine gore

kaplanmis, havada 20 dk. kurutulmus, 170 °C’'de 1 dk fikse edilmistir. Bu kaplama 3
defa tekrarlanmistir.
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2.2.3.2 Nanocubuk Buyume Adimi (2. Adim)

Daha sonra nanocubuk hidrotermal blylime asamasi igin ¢inko nitrat hekza hidrat,
aliminyum izopropoksit, aliminyum silfat ve zirkonyum asetilasetonat (0,03M)
bagslatici maddelerinin ve hekza metilen tetramin (0,03 M) ile sulu c¢ozeltisi
hazirlanmistir. ZnO, Al,O3 ve ZrO2'in hidrotermal biyumesi icin bu ¢ozeltilerden 25
ml karistirlmistir. Daha sonra bu ¢ozeltiye kumas daldiriimis 90°C’de 3 saat su
banyosunda calkalama etkisi ile bekletilmistir. Bu c¢Ozeltiden c¢ikarilan kumaslar
durulanmis ve 70 °C’de 20 dk. kurutulmustur.

2.2.3.3 Nanocubuklar Yuzeyinde Oztoplanmis Tabaka Olusumu (3. Adim)

Bazi Orneklerde 2. nanocubuk blyume adimi atlanarak denemeler yapilmistir.
Hazirlanan kumas 3. adimda agirliksal olarak %3,5 HDMS iceren etanol ¢ozeltisine
daldinimig, 24 saat oda sicakhginda bekletilmistir. Superhidrofil yapilari nedeniyle
pamuklu kumas ve metal oksit yapilar yizeyinde pek c¢ok adsorbe edilen su
molekdlleri bulunmaktadir. HDMS hidrolize olur ve Si-OH gruplarina doéndsturaltr.
Daha sonra hidrolize olmus HDMS superhidrofob ylzey tretmek icin metal oksitler ile
reaksiyon verir. Daha sonra kumas kimyasal kalintilarini uzaklastirmak igin etanol ile
yikanir ve oda sicakliinda havada kurutulur ve 120 °C’de 1 saat ettivde fikse edilir.
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Tablo 2.2: Ozel su iticilik denemeleri 1 icin receteler

S17

S18

S19

S20

S21

Adimlar

Adimlar

Adimlar

Adimlar

Adimlar

a

a

a

a

a

2.

2.

2.

2.

1. 2.

NaOH, gr

Cinko Asetat, gr

Etanol (It)

0,1

0,1

0,1

0,1

Cinko Nitrat
Hegzahidrat, gr

8,92

Aliiminyum
izopropoksit

10,42

6,25

Aliiminyum
sulfat

17,64

10,58

Zirkonyum
asetilasetonat

24,88

14,93

Titanyum
izopopoksit
(0,05 M)

14,65 | 8,79

Hegza
metilentetramin,
ar

4,20

4,20

4,20

4,20

4,2

H»0, It

1

HDMS, gr

3,5

3,5

3,5

3,5

3,5

Kitlesel Artis

8,53

3,55

10,63

0,15

10,24

8,78

7,96

3,45

3,38

1,17

a: Yalnizca 1. ve 3. adim uygulanan 6rnek, b: 1,2, ve 3. adim uygulanan drnek
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Etanol icinde rinko asetat, aliiminyum izopropoksit,
aliiminyum siilfat, zirkonyum asetilasetonat ve titanyum
izopropositin ayn ayr ¢éziilmesi

¥

60 oC ve 1sitlmig ¢ozeltilere etanolde ¢éziilmiis
NaOH'm damla damla ilavesi

Su icinde ¢inko nitrat hekzahidrat, aliiminyum
izopropoksit, aliminyum silfat, zitkonyum
asetilasetonat ve titanyum izopropositin ayr1 ayri

¥

60 °C de 2 saat karistrma

|

coziilmesi
Kumas: daldima, sikma (Ap=25%0)

L

Suda ¢éziilmiig hekzametilentetramin ilavesi

I

Havada 20 dk kurutma
170 °C*de 1 dk fiksaj

L 4

Kumasgm bir pargasmi dalduma

50 °C’de su banyosunda 3 saat
islem

¥

Durulama
70 °C’de, 20 dk kurutma

) ]

Iki kumag pargasmi1 ayr1 ayr1 etanol
igerisinde ¢oziilmiis HDMS ¢ozeltisine
daldoma

4

Oda sicakligmda 24 saat, kapali ortamda
bekletme

¥
Etanolle vikama
Havada kurutma

120 °C*de, 1 saat fiksaj

Sekil 2.2: Ozel su iticilik denemeleri 1 icin islem akisi
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2.2.4 Ozel Su lticilik Bitim islemleri 2

Gunumuzde superhidrofob ytzeylerin tretiminde ZnO kullanimi Gzerine pek c¢ok
calisma vardir [LAKSHMI ve Basu, 2009; TANG ve ark., 2007; WU ve ark., 2005;
SALEEMA ve Farzaneh, 2008; BADRE ve ark., 2007a ve 2007b; GUO ve ark.,
2007a; LI ve ark., 2003]. ZnO filmlerinin hidrofob modifikasyonu uzun zincirli yag
asitleri veya onlarin sodyum tuzlari ile gerceklestiriimistir [LAKSHMI ve Basu, 2009;
TANG ve ark., 2007; WU ve ark., 2005; SALEEMA ve Farzaneh, 2008; BADRE ve
ark., 2007a ve 2007b]. Tang ve ark. yuzey aktif madde olarak (capping agent)
sodyum oleat kullanarak ZnO nanocubuklarini modifiye etmisler ve 98° temas agisi
degeri elde etmislerdir [LAKSHMI ve Basu, 2009; TANG ve ark., 2007]. ZnO
nanocubuklarinin  hidrofoblugunun sodyum oleat miktarinin artmasi ile arttigi
bulunmustur. Wu ve ark. farkh alkanoik asitler ile (C8-C18) modifiye edilen mikro
yapilandirilmis ZnO yuzeylerinin yizey islanabilirligini arastirmislar ve 16’dan daha
blyuk zincir uzunlugunda yag asitleri ile modifikasyondan sonra stabil stiperhidrofob
Ozelligi elde edildigi bulunmustur [LAKSHMI ve Basu, 2009; WU ve ark., 2005].
Baska bir calismada superhidrofob ZnO nanokuleler kimyasal banyo biriktirme ve
ardindan stearik asit ile daldirma ile pasivasyon islemi ile hazirlanmistir LAKSHMI ve
Basu, 2009; SALEEMA ve Farzaneh, 2008]. Badre ve ark. elektrokimyasal olarak
biriktirilen ZnO filmleri Gzerindeki ZnO nanocgubuk yapisi ve ya§ asit tabakalarinin
konformasyonunu calismiglardir [LAKSHMI ve Basu, 2009; BADRE ve ark., 2007a].
Ayni zincir uzunlugunda diger doymamis yag asitleri ile karsilastirildiginda stearik
asitler gibi lineer doymus uzun zincirli yag asitleri ile ZnO nanogubuk filmlerinin
muamelesinden sonra daha yiksek temas agcilarinin elde edildigi bulunmustur.
Stearik asit ile muamele ile elektrobiriktirme ile ZnO nanotel dizisi filmlerden yliksek
su iticilikte yuzeyler Uretilmistir. Yag asitlerinden bagka bilesikler ile ZnO filmlerinin
modifikasyonu ayni zamanda bildirilmistir [LAKSHMI ve Basu, 2009; GUO ve ark.,
2007a; LI ve ark., 2003]. Oktadekantiol kullanarak yiizey modifikasyonundan sonra
hidrotermal bir muamele ile elde edilen superhidrofob ZnO nanogubuk dizisi filmlerin
hazirlandigi bildirilmistir [LAKSHMI ve Basu, 2009; GUO ve ark., 2007a]. Li ve ark.
elektrokimyasal biriktirme ile iletken hidrofob ZnO ince filmlerini Uretmigler ve floro-
alkil silan modifikasyonu ile onlari stperhidrofob yapmiglardir [LAKSHMI ve Basu,
2009; LI ve ark., 2003].
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Lakshmi ve Basu superhidrofob yluzeyler Uretmek icin sol-jel matriksinde dolgu
malzemesi olarak stearik asit ile modifiye edilen ZnO nanopartikillerini
kullanmiglardir. Fakat sonuglanan kompozit filmler sol icerisindeki dusuk
dispersiyonu ve ZnO partikillerinin agregasyonu nedeniyle puarazladar. ZnO
partikillerine benzemeyerek kolloidal ¢inko hidroksit (CZH) etanolde iyi disperse
edilir ve sol-jel matriksine hidrofob olarak modifiye edilen CZH girisi ile hazirlanan
sol-jel kompozit film nispeten daha dizgundur. Modifiye CZH ile stperhidrofob sol-jel
kompozit kaplamanin dretimi daha 6nceki ¢alismalarda bildirilmistir. CZH, daha 6nce
bildirilen metoda [LAKSHMI ve Basu, 2009; ZHANG ve Li, 2003a] benzer modifiye
¢coktirme transformasyon metoduyla hazirlanmistir ve ardindan stearik asit ile
muamele ile superhidrofob yapilmistir. Modifiye CZH ile hazirlanan filmlerin
adhezyonu disiuk oldugu i¢in daha iyi adhezyon ile superhidrofob ylzeyler yaratmak
icin sol-jel matriksinde dolgu malzemesi olarak ilave edilmislerdir. Lakshmi ve Basu
TEOS ile metiltrietoksi silan (MTEOS)'In 1:1 molar oraninda karisimlarini kullanarak
sol-jel matriksi hazirlamigslardir. TEOS'un tek basina matriks malzemesi olarak
kullanildiginda sonuglanan kaplamanin cam slaytlar Gzerinde disik adhezyona
sahip oldugu ve kolaylikla kazinabildigini bulmuslardir. Bu proje calismasinda ise
Lakshmi ve Basu’nun yontemine gore CZH'lar hazirlanmis ve modifiye edilmis ve
kumasa TEQOS ile birlikte VTEOS, GPTS ve FTEOS ilavesiyle adhezyonlari ve su ve
yag iticilik ozellikleri incelenmistir. Ozel su iticilik bitim islemleri 2 icin kulanilan
receteler Tablo 2.3'te ve islem akisi Sekil 2.3'te gosterilmistir.

2.2.4.1 CZH Kolloidal Suspansiyonunun Hazirlanmasi (1. Adim)

50 ml 0,1 M sulu ¢inko stlfat ¢ozeltisi geri sogutucuya bagli 250 ml'lik 2 boyunlu
balona alinmistir, 1sitmali manyetik karistirici tzerindeki su banyosu igerisinde 70
°C'ye isitilmistir. 50 ml 0,1 M sodyum karbonat ¢6zeltisi ve 50 ml 0,1 M NaOH
cozeltisi damlatma hunisi araciliflyla damlatarak, karistirarak ve 70 °C sabit
sicaklikta ilave edilmistir. Reaktantlarin ilavesinden sonra manyetik Kkaristiric
aracigiyla 30 dk. daha karistirmaya devam edilmistir. Coken ¢inko hidroksit santrifujle
ayrilmis ve asir reaktifleri ve yan trinleri uzaklastirmak igin distile su ve etanol ile

tekrarli olarak yikanmistir. Elde edilen beyaz CZH kalintisi etanolde disperse
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edilmistir ve 20 ml'lik kolloidal suspansiyonu hazirlanmigtir. Hazirlanan kolloidal

suspansiyonlar 5’er mililitreye bolinmus ve oda sicakliginda buharlastiriimistir.

2.2.4.2 CZH’nin Hidrofob Modifikasyonu (2. Adim)

CZH tozlarinin hidrofob modifikasyonu 3 ml etanol ve 2 ml stearik asit ¢ozeltisi
(etanol icinde %3,5 w/v) ile 5 ml CZH kolloidal suspansiyonun 2 saat karistiriimasi ile
gerceklestirilmistir. Hidrofoblastirma adiminda CZH’in sismesi hacimli stearatin ytzey
hidroksil gruplarinin dondsumi nedeniyle gerceklesir. Hidrofob modifikasyondan
sonra asiri stearik asit modifiye edilen CZH suspansiyonundan tekrar edilen santrifdj
ve etanolle yikama adimlariyla uzaklastirilir. Modifiye edilen kolloidal sispansiyon
birka¢ saat icin oda sicakliginda buharlastirilir.

2.2.4.3 Sol-jel Asamasi (3. Adim)

Asit katalizli solin hazirlanmasi icin 2,24 ml TEOS ve 2 ml VTEOS, GPTS veya
FTEOS'un 2,28 ml etanol igerisinde ¢ozulmastur. 0,72 ml 0,01 M HCI ¢ozeltisi ilave
edilmistir. Bu ¢Ozelti 24 saat karistirlmistir. Daha sonra 7,2 ml etanol ile seyreltiimis
ve agzi kapatiimis bir sisede saklanmistir. Belirli hacimlerde sole modifiye CZH
suspansiyonu (5 ml etanol icinde) (hacimsel olarak %75 sol, %25 CHZ
suspansiyonu) ilave edilmis ve 30 dk karistiniimistir. Bu ¢ozelti ile kumas emdirilmis
(Ar: %90) ve 80 °C’de 1 saat kurutulmustur.
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Tablo 2.3: Ozel su iticilik denemeleri 2 icin receteler

S22 S23 S24
1. Adim 2. Adim 3. Adim 3. Adim 3. Adim
CZH Suspansiyonu CZH Hidrofob
Modifikasyon
Cinko Siilfat (0,1 28,756 gr - - - -
M)
Sodyum 10,599 gr - - - -
Karbonat (0,1 M)
Sodyum Hidroksit 4gr - - - -
0,1 M)
CzZH - 0,12 gr 0.17 gr (5 ml 0.17gr(5ml | 0.17gr (5
etanol icinde) etanol ml etanol
icinde) icinde)
Stearik Asit - 2ml - - -
Etanol - 3ml 7,2ml 7,2ml 7,2ml
TEOS - - 2,24 ml 2,24 ml 2,24 ml
VTEOS - - 2ml - -
(Dynasylan
VTEO)
GLYEO - - - 2ml -
(Dynasylan
GLYEO)
FES (Dynasylan - - - - 2ml
9265)
Etanol 1 - - 2,28 ml 2,28 ml 2,28 ml
HCI Cozeltisi - - 0,72 ml 0,72 ml 0,72 ml
(0,01 M)
Kutlesel artis 11,11 7,56 12,61

degerleri, %
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‘ Etanol igerisine TEOS 1lavesi

h

‘ Asidik hidroliz 1gin HCI 1lavesi

'

¥ ¢

VIEQ

GPTS FTIEOQ

h A

Etanol ile seyreltme
24 saat kanstirma

Sekil 2.3: Ozel su iticilik denemeleri 2 icin islem akisi

¥

Cinko Stlfatin su iginde ¢ozilmesi

!

70 °C e gsitilan ¢dzeltive damla damla
sodyum karbonat ¢ozeltisi ilavest

.

NaOQH ¢ozeltisinin damla damla ilavesi

!

‘ 70°C “de 30 dk karistirma

!

Santrifiileme
CZH ¢okeltisinin ayrilmas
Suvla ve etanolle yikama

v

Etanolle 20 mit “ve tamamlama
Oda sicaklifmda buharlagtirma

Etanolde ¢oziinmils stearik asit ilavesi
2 saat karstirma

l

Santrifiijleme
Etanolle 3 kez yikama

A J

Etanolle 20 mit “ve tamamlama
Oda sicaklhifmda buharlagtirma

¥

¥

Etanol iginde CZH siispansivonu tle
nanosolii karistirma
30 dk kanstirma

¥
Homeojen kariim eldesi

!

| Kumas emdirme, stkma (Ar : %90) ‘

'

‘ 80 °C de 1 saat kurutma ‘
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2.2.5 Su-Yag iticilik ve Gii¢ tutusurluk islemleri icin Nanosol Hazirlanmasi

Sol-jel islemi ile su-kir-yag iticilik ve glg¢ tutusurluk 6zelliklerinin tek adimda pamukliu
kumasa kazandirilmasi ve bu kaplamalarin dayanimlarinin gelistirimesi amaciyla
uygulanan receteler Tablo 2.6’da gosterilmistir. Bu islemler amaciyla daha o6nce
uygulanan tek basina su-kir-yag iticilik kimyasal maddelerine ilave olarak gig¢
tutusurluk malzemesi olarak guanidin fosfat, amonyum hidrojen fosfat, sodyum
hekzametafosfat, trifenil fosfat, disodyum hidrojen fosfat, organik kaplama maddesi
olarak Rudolf firmasinin poliakrilat esasli dispersiyonu AC 105 ve c¢apraz baglanma

maddesi olarak Ruco Coat FX8000 kullaniimistir.

Etanol igcerisine TEOS damlatilarak ilave edilmistir. Daha sonra bu ¢ozelti icine su
eklenmis ve 0,01 N HCI damlatilarak ¢ozeltilerin pH'1 ayarlanmistir. Ardindan diger
glic tutusurluk etken maddeleri ayri ayri eklenmistir. istege gore tek basina fosforik
asit, suda ¢ozulmis olarak guanidin fosfat, amonyum hidrojen fosfat, sodyum hekza
meta fosfat, disodyum hidrojen fosfat, Ure ve melamin ve etanolde ¢6zulmus olarak
trifenil fosfat (trifenil fosfat su igerisinde c¢o6zulmedigi icin bu recetede su
kullanilmamistir) guc¢ tutusurluk maddesi olarak, Dynasylan 9116 (HDMS) sol-jel igin
su iticilik baslatici maddesi olarak, Ruco Guard AFB konvansiyonel recetedeki
konsantrasyonunun 1/3'0 oraninda su ve yag iticilik maddesi olarak ilave edilmistir.
Ik asamada optimize edilmis su-yag iticilik 6zellikleri HDMS+AFB ilave edilen recete
ile saglandigi icin bu kimyasallar su-yag iticilik etkisi icin tercih edilmistir. Bu
denemeler sadece asidik hidroliz ile yapilmistir. Bu c¢ozeltilerin pH1 pH metre
kullanarak olgulmustur. Cozelti manyetik karistirici ile karistiriimistir. Bu calismada
izlenen islem akisi Sekil 2.4'te gosterilmistir.

Hazirlanan cozeltiler ile emdirilen ve 1,6 bar basingla (%90 A;) sikilan kumas
ornekleri ve 100 °C 'deki etlivde 10 dakika kurutulmus ve ardindan 160 °C 'de 1
dakika fikse edilmigtir. Bu islemler 3 kez tekrar edilmis ve 3 kat kaplama
gerceklestirilmigstir.

Diger bir grup calismada organik-inorganik hibrid sol-jel uygulamasi ile su-kir-yag itici
ve guc tutusur pamuklu kumas dretmek icin etanol ve su icerisinde ¢ozilen TEOS
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cOzeltisine, istege gore su iticilik icin sol-jel baslatici maddesi olarak Dynasylan 9116
ve yag iticilik icin konvansiyonal su-kir-yag iticilik maddesi, glc¢ tutusurluk icin gug
tutusurluk o6zellikleri bakimindan daha iyi Ozellikler gostermesi nedeniyle suda
¢6zulmus guanidin fosfat gug tutusurluk etkili bagslatici maddesi ile ve kolay temin
edilebilirlik ve uygulanabilirlik 0Ozellikleri nedeniyle gig¢ tutusurluk etken maddesi
olarak fosforik asit ile kaplama dayanimini artirmak amaciyla kaplama maddesi AC
105 ve kaplama igin ¢apraz baglama maddesi olan Ruco Coat FX8000 kombine

edilerek denemeler yapilmistir.
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Etanolicerisine TEOS ve su ilavesi

!

Asidik hidroliz icin HCI cozeltisi ilavesi

‘ Baslatict madde ilavesi ‘

v v v v
TF DHF AHF SHF FA GF

A
A

! istenirse HDMS+AFB ‘

istenirse AC+FX

a4
*

A

v

eldesi

4 T = B
% Istenirse melamin

h 4 ‘

Kumas: daldirma, sikma (Ar: L.i tekrar
%90)

A 4
100 °C, 10 dk Kurutma

I

160 °C, 1 dk. Fiksaj
160 °C, 1 dk.
[

v

Kaplanms kumas

Sekil 2.4 Su-yag iticilik ve gug tutusurluk bitim uygulamasi igin sol-jel islem akisi

2.2.6 Konvansiyonel Kaplama islemi

Konvansiyonel su ve yag itici kimyasal maddeler kullanarak firmanin 6nerdigi Tablo
2.4'te goOsterilen, konvansiyonel receteye (Konv.) gore emdirme cozeltisi
hazirlanmistir. Ruco Guard AFB Conc (Rudolf Gmbh&Co., Germany) katyonik esasli
florokarbon bilesigidir. Ruco-Guard NET bloke edilmis isosiyanat esasli bir maddedir
ve kaliciligi ve film olusumunu dizenleyen capraz baglayici gorevi gérmektedir. Bu
amacla Ruco Guard AFB Conc ile birlikte kullanilir.

Konvansiyonel su-yag itici ve guc¢ tutusurluk bitim prosesi, sol-jel prosesi ve
konvansiyonel bitim prosesi ile islem goren kumas 6rneklerinin su-yag iticilik ve gug
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tutusurluk 6zelliklerinin karsilastirnimasi amaciyla firmanin 6nerdigi kosullarda (Tablo
2.4) gerceklestiriimistir. Bu amag igin konvansiyonel proseslerde katyonik florokarbon
bilesigi olarak Ruco Guard AFB Conc. (Rudolf Gmbh&Co., Germany) ve capraz
baglayici ve film olusumunu dizenleyici, bloke izosiyanat esasli malzeme olarak
Ruco-Guard NET, reaktif organik fosfor bilesigi esasli pamuklu kumaslar icin gtg
tutusurluk maddesi olarak Ruco Flam PCE-T, capraz baglayici madde olarak Rucon
DPO, yumusatici olarak Perrustol HEY ve pH ayarlayici olarak fosforik asit
kullanilmistir. Kumas 0Ornekleri konvansiyonel recgetelere gore hazirlanan ¢ozeltilere
daldiriimis, emdirilmis, sikilmis (Ar=%90) ve 100 °C’de 10 dk kurutulmus, 170 °C’de
3 dk fikse edilmigstir. K1 recetesi konvansiyonel standart gug¢ tutusurluk recetesi, K4
%100 pamuklu is kiyafetleri icin gig¢ tutusurluk, su-kir-yag iticilik bitim iglemi
recetesidir. K2 recetesi ise 2 adiml olarak gug¢ tutusurluk, su-kir-yag iticilik bitim
islemi recetesini gostermektedir. K3 regetesi su-kir-yag iticilik bitim islemi recetesidir.
K3 recetesi ile su-kir-yag iticilik bitim isleminde hazirlanan ¢ozeltiler ile emdirilen ve
1,6 bar basingla (%90 Af) sikilan kumas 6rnekleri ve 100 °C 'deki 10 dakika etlivde
kurutulmus ve ardindan 160 °C ’'de 1 dakika fikse edilmistir. Su-kir-yag iticilik
konvansiyonel bitim isleminde sol-jel islemleriyle karsilastirabilmek amaciyla sol-jel

islemlerinde kullanilan fiksaj sicakliginda ve suresinde calisiimistir.

K1, K2 ve K4 receteleri ile gu¢ tutusur velveya su-kir-yag iticilik bitim isleminde
hazirlanan c¢ozeltiler ile emdirilen ve 1,6 bar basingla (%90 Ar) sikilan kumas
ornekleri ve 100 °C 'deki 10 dakika etlivde kurutulmus ve ardindan 170 °C 'de 3
dakika fikse edilmistir. Bu fiksaj sicakligi ve stresi firmanin énerdigi kosullar dikkate
alinarak belirlenmistir. Fikse edilen kumasglar nétralizasyon amaciyla 15 gr/lt soda
cozeltisi ile 60 °C’de 10 dk muamele edilmistir. Ardindan kumaslar, tzerlerinde
kalabilecek kimyasal artiklarini uzaklastirmak icin 60 °C’de 10 dakika durulanmistir.

Kumaslar son olarak 100 °C’de 10 dakika kurutulmustur.
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Tablo 2.4 Konvansiyonel yéntemle su- yag itici ve/veya gug¢ tutusurluk bitim islemi
icin kullanilan receteler ve bu ¢ozeltilerin pH degerleri ve bu ¢ozeltiler ile kaplanan
kumaslarin kitlesel artis degerleri

K1 K2 K3 K4
Kimyasal maddeler 1. adim 2.adim
Ruco Flam PCE-T 400 gr 400 gr - - 350 gr
Rucon DPO 20 gr 20 gr - - 20 gr
Ruco Guard AFB Conc - - 15gr 15gr 30 gr
Ruco Guard NET - - 15 gr 15 gr
Perrustol HEY 20 gr 20 gr - - 20 gr
Fosforik Asit 20 gr 20 gr - - 20 gr
pH 2,25 2,25 4,7 4,7 2,19
Kiitlesel artis (%) 10,81 12,42 0,28 11,98

2.2.7 Konvansiyonel Kaplama Patinin Hazirlanmasi

Kaplama patlarinin hazirlanmasinda Rudolf firmasinin poliakrilat esasl dispersiyonu
AC 105, kendi kendine capraz baglanabilen sulu noniyonik polivinil asetat esasli
dispersiyonu Ruco-Coat VA 7110, kaplama patlarinda kullanilan su, kir ve yag itici
apre maddesi anyonik florokarbon polimeri Ruco-Coat FC 9005 ve alifatik polieter
poluretan esasli Ruco-Coat PU 1110 ticari polimerik malzemeleri ile calisiimistir.
Kaplama patlari, ayri ayri 1000 kisim AC 105, Ruco-Coat VA 7110, Ruco-Coat PU
1110 ve Ruco-Coat FC 9005 icerisine 200 kisim Ruco Coat FX800 ilavesiyle
hazirlanmistir. Kumas 06rnekleri tek basina polimerik malzemelerle hazirlanan
cozeltilerle ile Mathis marka SV model masadisttu kaplama cihazi kullanarak, rakle ile
sivama kaplama yontemi gore, silindir Uzerinde rakle (dik acida) ile kaplanmistir.
Ticari polimerik malzemeler kullanarak konvansiyonel uygulamalar, polimerik ticari
kaplama malzemeleri ile nanosol karisimlarinin sonuglarini karsilastirmak amaciyla
kor deneme olarak yapiimistir. Kumas ornekleri kaplama ¢ozeltisi ile 0,5 mm film
kalinhgr ayari ile sivanmis ve 100 °C 'deki 10 dakika etiivde kurutulmus ve ardindan
160 °C 'de 3 dakika fikse edilmistir. Kaplama receteleri ve icerikleri Tablo 2.5'te
gosterilmistir.
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Kor deneme olarak yalnizca organik kaplama malzemeleri ile K5, K6, K7 ve K8

recetelerine gore kaplamalar yapilmistir

Tablo 2.5 Konvansiyonel kaplama receteleri

Kimyasal maddeler K5 K6 K7 K8
AC 105 (AC) 100 gr

Ruco Coat FX 8000 (FX) | 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr

Ruco Coat VA 7110 - 100 gr

Ruco Coat PU 1110 - - 100 gr

Ruco Coat FC 9005 - - - 100 gr

2.2.8 Organik inorganik Hibrid Kaplama Patinin Hazirlanmasi

2.2.8.1 Ticari Polimerler ile Nanosolden Organik inorganik Hibrid Kaplama

Patinin Hazirlanmasi

TEOS etanolle ve daha sonra su ile karistinilir ve ardindan asidik hidrolizi saglamak
icin 0,01 N HCI ¢ozeltisi (37% puriss, Sigma-Aldrich, Germany) ilave edilir. istenirse,
suda ¢Ozulmis olarak gug tutusurluk maddesi olarak guanidin fosfat, tre, sol-jel
prosesi icin su iticilik etkili bagslatici madde olarak Dynasylan 9116 (HDMS),
konvansiyonel su-yag iticilik maddesi olarak Ruco Guard AFB (konvansiyonel
recetedeki miktaridnin 1/3'G miktarinda) (6nceki calismalarin bir sonucu olarak)
cOzeltiye ilave edilmistir. Cozeltilerin pH’'si standart bir pH metre (HI 221, Hanna
Instrument, Romania) kullanarak olgulmustir. Cozeltiler manyetik karistiric
(WiseStir, Daihan Scientific Co. Ltd., Korea) kullanarak 25 °C’de 30 dk karistirilmistir.
Kaplama patlari, ayri ayri 1000 kisim AC 105, Ruco-Coat VA 7110, Ruco-Coat PU
1110 ve Ruco-Coat FC 9005 icerisine 200 kisim Ruco Coat FX800 ilavesiyle
hazirlanmistir. Kaplama patlari yavas ve karistirarak nanosollere ilave edilmistir. Bu
calismada izlenen islem akisi Sekil 2.5'te ve kullanilan recgeteler ve elde edilen
cozeltilerin pH degerleri Tablo 2.7'de gosterilmistir. Tium denemeler 2 tekrarl olarak
gerceklestirilmigstir.

Nanosol ile polimerik kaplama malzemesi karisimlari ile hazirlanan ¢ozeltilerle ile

Mathis marka SV model masauisti kaplama cihazi kullanarak, rakle ile sivama
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kaplama yontemi gore, silindir Gzerinde rakle (dik agida) ile kaplanmistir. Kumas
ornekleri kaplama ¢ozeltisi ile 0,5 mm film kalinhigi ayari ile sivanmis ve 100 °C ’deki
10 dakika ettivde kurutulmus ve ardindan 160 °C 'de 3 dakika fikse edilmistir.

Flokarbon polimeri iceren organik inorganik nanosol recetelerinin Dynasylan 9116 ve
Ruco Guard AFB ile uyumsuzlugu, hizh bir sekilde jellesmesi ve ¢okme gostermesi
nedeniyle bu regetelere Dynasylan ve AFB ilave edilmemistir.

Politretan polimeri iceren organik inorganik nanosol ¢dzeltilerinde politiretan polimeri

ile nanosol c¢o6zeltisinin uyumsuzluk gostermesi nedeniyle politiretan ile nanosol

kombinasyonlari gergeklestirilememistir
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Etanolicerisine TEOS ve su ilavesi

h 4
Asidik hidroliz icin HCI ¢dzeltisi ilavesi

|
HDMS+AFB ilavesi (istenirse)

GF ilavesi

istenirse AC veva VA veya FC+FX

Istenirse iire

v

Srvama kaplama ile kaplama (silindir
iizerinde rakle)

A 4
100 *C, 10 dk Kurutma

h 4
160 °C, 3 dk. Fiksaj

I

Kaplanms kumas

Sekil 2.5 Polimer katkili su-yag iticilik ve gig¢ tutusurluk bitim uygulamasi icin sol-jel
islem akigi 1

Ayrica guanidin fosfata alternatif olarak antimon asetat, ¢inko asetat ve borik asit gibi
cesitli guc¢ tutusurluk etken maddeleri ve bunlarla hazirlanan nanosollerin ticari
polimerik malzemelerle kombinasyonu ile calismalar (G31-G42) yapilmistir. Ayrica
guanidin fosfat ile yapilan c¢alismalarin yikama dayanimini artirmak igin dre ve

formaldehit ilavesi ile denemeler (G43-G48(2)) yapilmistir.

Nanosol c¢ozeltileri ve polimerik malzeme kombinasyonlari ile gig¢ tutusurluk ve su-
yag iticilik kombine uygulamalari i¢in Sekil 2.6’daki islem akigina gére calisiimistir.
COzucu olarak etanol (96%, C,HsOH, Merck, Germany) ve distile su kullaniimistir.
Asidik hidroliz icin pH ayarlayicisi olarak 0,01 N HCI ¢o6zeltisi (37% puriss, Sigma-
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Aldrich, Germany) kullanilmistir. Baslatici madde olarak tetraetoksisilan (TEOS,
Dynasylan A, Evonik Degussa GmbH, Germany), hekzadesiltrimetoksisilan (HDMS,
Dynasylan 9116, Evonik Degussa GmbH, Germany), gu¢ tutusurluk malzemesi
olarak antimon asetat, cinko asetat, borik asit veya guanidin fosfat ve capraz
baglanmay artirmak icin Ure ve formaldehit, organik kaplama maddesi olarak Rudolf
firmasinin poliakrilat esasl dispersiyonu AC 105, kaplama patlarinda kullanilan ve
kendi kendine ¢apraz baglanabilen sulu noniyonik polivinil asetat esasli dispersiyonu
Ruco-Coat VA 7110 ve capraz baglanma maddesi olarak Ruco Coat FX8000
kullanilmistir. ilave konvansiyonel su-kir-yag iticilik maddesi olarak Ruco Guard AFB

Conc. kullanilmistir.

Etanol igcerisine TEOS damlatilarak ilave edilmistir. Daha sonra bu ¢ozelti icine su
eklenmistir. Ardindan diger grup HDMS baslatici maddesi eklenmistir. Asidik hidroliz
icin ¢Ozeltilerin pH’s1, 0,01 N HCI ¢ozeltisi (37% puriss, Sigma-Aldrich, Germany)
damlatilarak ayarlanmis ve cozeltilerin pH't pH metre (HI 221, Hanna Instrument,
Romania) kullanarak olculmustur. Cozelti manyetik karistirict (WiseStir, Daihan
Scientific Co. Ltd., Korea) ile karistiriimistir. Bu ¢alismada izlenen islem akisi Sekil
2.6’da ve kullanilan receteler ve elde edilen ¢ozeltilerin pH degerleri Tablo 2.8'de

gosterilmistir. Tum denemeler 2 tekrarli olarak gergeklestiriimistir.
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Etanol icerisine TEOS ve su ilavesi

’

Asidik hidroliz icin HCI ¢dzeltisi ilavesi

[

HDMS+AFB ilavesi (istenirse)

Antimon asetat, ¢inko asetat, borik asit veyva guanidin fosfat ilavesi

Istenirse AC veva VAilavesi

istenirse iire ve formaldehit ilavesi

Polimer katlah ¢5zeltiler Polimer katkis1 olmayan ¢dzeltiler
Y A4
Swwama kaplama ile kaplama (silindir Emdirme, sitkma

iizerinde rakle)

Y

100 *C, 10 dk Kurutma

100 °C, 10 dk Kurutma
3 defa

i l

160 °C, 3 dk. Fiksaj 160 °C, 1 dk. Fiksaj
‘ !
Kaplanms kumas Kaplanms kumas

Sekil 2.6 Polimer katkili su-yag iticilik ve gl tutusurluk bitim uygulamasi i¢in sol-jel
islem akigi 2

2.2.8.2 Emulsiyon Polimerizasyonu ile Uretilen Polivinil asetat ile Nanosolden
Organik inorganik Hibrid Kaplama Patinin Hazirlanmasi

Ticari polimerik malzemelerle en iyi gu¢ tutusurluk sonuclari Ruco-Coat VA 7110
kullanarak elde edilmistir. Dolayisiyla emulsiyon polimerizasyonu ile uretilen vinil

asetat monomeri, silanlarla kombine edilerek tekstillere aplike edilmeye calisiimistir.
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Vinil asetat Uretimi icin Oncelikle Tablo 2.9 ve Tablo 2.10'daki regeteler ve S$ekil

2.8'deki islem akisi uygulanmistir.

Vinil asetat monomeri su igerisine ilave edilmigtir. Daha sonra yizey aktif madde
olarak sodyum dodesil sulfat (anyonik) (SDS), Triton X100 (noniyonik) ve Tween 20
(noniyonik) co6zeltiye ilave edilmistir. Daha sonra istege bagh olarak sirasiyla pH
tamponlayici madde olarak amonyum bikarbonat ¢ozeltisi ve koruyucu kolloid olarak
polivinil alkol cozeltisi ilave edilmistir. Daha sonra reaksiyon baglaticisi olarak
potasyum persilfat veya amonyum persulfat ilave edilmistir. Nanosol ¢ozeltileri su-
yag iticilik katki maddeleri ve gig¢ tutusurluk katki maddeleri ilaveli ve ilavesiz ayri
olarak hazirlanmistir. Bu iki ¢Ozelti birlestirilmis ve homojenizatorde karistirilmis ve
55-65-80 °C artan sicakliklarda geri sogutucuda 1,5 saat reflux islemi yapilmistir.
Viskozitesi diistk olan ¢ozeltiler emdirme-sikma ve 100 °C 10 dk. kurutma ve 140 °C
1 dk. fiksaj islemlerine (3 defa) maruz birakilmistir. On denemeler sonucunda 160
°C'de kumaslarda yuksek oranda sararma goéruldugu icin fiksaj sicakhg 140 °C
olarak dusurulmustur. Viskozitesi yuksek olan ¢ozeltiler ile sivama kaplama yontemi
ile kaplanmis ve 100 °C’de 10 dk. kurutulmus, 140 °C’de 3 dk. fiksaj yapilmistir.

Recete 1 kullanarak vinil asetat polimeri basari ile dretilmistir. Fakat kaplanan
kumaslarda sararma gozlendigi icin potasyum persilfat yerine amonyum persulfat
kullanarak ve ilave olarak pH tamponlayicisi olarak amonyum bikarbonat ¢ozeltisi ve
koruyucu kolloid olarak PVA c¢ozeltisi kullanarak Recete 2, 3 ve 4 ile calisiimistir.
Fakat islem goren kumaslarin sararmasi dnlenememistir. Dolayisiyla fiksaj sicakligi
160 °C’den 140 °C’ye dusurulmustir. Fiksaj sicakhgi dusdruldaginde islem goren
kumaslarin sararmasi onlenebilmistir. Daha sonra vinil asetat ¢ozeltileri icerisinde
silane esasli nanosol c¢ozeltileri ilave edilerek denemeler yapilmistir. Fakat yuzey
aktif madde olarak SDS kullanildiginda (Recete 5 ve 6) kaplanan kumaslarin
ylzeyinde bolgesel lekelenmeler seklinde diizensiz bir kaplama elde edilmistir.
Dolayisiyla yiizey aktif madde olarak Triton X100 ve Tween 20 ile ve yuzey aktif
madde kullaniimadan denemeler (Recete 7, 8 ve 9) yapilmistir. Yuzey aktif madde
olarak Tween 20 kullanildiginda (Recete 9) vyilizeyde homojen bir kaplama
uretilebilmigtir. Dolayisiyla nanosol ilavesi olmadan yiizey aktif madde olarak Tween
20 kullanilarak vinil asetat polimeri Uretimi (Recete 10) denenmistir. Recete 9 ve 10
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ile basarili bir sekilde kaplama gerceklestirildigi icin su-yag iticilik maddeleri ve gg
tutusurluk maddeleri katkili (Regete 13, 14, 15) (G49-G55) nanosoller ile vinil asetat
monomeri c¢ozeltisi kombine edilerek denemeler gerceklestirilmistir. Uretilen

kumaslarin fotograflari Sekil 2.7'de verilmistir.

Sekil 2.7 (a) G49, (b) G50 ve (c) G51 receteleri uygulanan kumaslarin gorunttleri
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Su iizerine vinil asetat ilavesi

¥

‘ Etanolicerisine TEQS ve suilavesi ‘

,

Asidik hidroliz icin HCI cozeltisi ilavesi ‘

SDS veya Triton X100 veya Tween 20 ilavesi

v

Amonyum bikarbonat ¢ézeltisi ilavesi
(istenirse)

h 4

PVA cizeltisiilavesi (istenirse)

+

| HDMS+AFB ilavesi (istenirse) |

!

Guanidin fosfat ilavesi

Istenirse iire ve
formaldehit ilavesi

-
L

A4

i cozeltiyi kanstrma

!

Potasyum persiilfat veya amonyum persilfat ilavesi

¥

Homojenizatirde karsarma

v

Geri sogutucuda 55-65-§80 °C artan sicakhklarda 1,5 saat reflux islemi

!

|

Viskozitesi yiiksek cdzeltiler

v

Sivama kaplama ile kaplama (silindir
tlizerinde rakle)

!

100 *C, 10 dk Kurutma

¥
‘ 140 °C, 3 dk. Fiksaj |

¥
| Kaplanmis kumas |

e ]

l

‘ Viskozitesi disik cozeltiler ‘

il

".;—I Emdirme, sika |

.

‘ 100 =C, 10 dk Kurutma |

l

| 140 =C, 1 dk. Fiksaj |

h 4
‘ Kaplanmis kumas |

Sekil 2.8 Emdlsiyon polimerizasyonu yontemi ile nanosol katkili ve katkisiz vinil

asetat polimeri Gretimi igin islem akisi
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Tablo 2.6 Su-yag itici ve gl tutusur kumas Uretimi igin kullanilacak ¢ozeltilerin hazirlanmasi igin regeteler 1

Kimyasal
maddeler

Gl

G2

G3

G4

G5

G6

G7

G8

G9

G10

G11

G12

G13

G114

G15

TEOS

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

11 ml

Etanol

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

50 mi

H,O

35 mi

35 mi

35 mi

35 mi

35 mi

35 mi

35 mi

35 mi

35 mi

35 mi

35 mi

35 mi

35 mi

35 mil

HCI (0,01 N)

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

15 ml

Ruco Guard
AFB Conc
(AFB)

0,575 gr
(5grfl)

0,575 gr
(5grfl)

0,575 gr
(5grfl)

0,575 gr
(5grfl)

0,575 gr
(5grfl)

0,575 gr
(5grfl)

0,575 gr
(5grfl)

Dynasylan
9116 (HDMS)

4 mil

4 mil

4 mi

4 mi

4 mil

4 mil

4 mi

HsPO, (FA)

0,8 ml

0,8 ml

Guanidin
fosfat (GF)

5,82
gr

5,82
gr

5,82 ¢gr

5,82 ¢gr

11,64 gr

5,82 ¢gr

5,82 ¢gr

Amonyum
Hidrojen
Fosfat (AHF)

0,611 gr

Sodyum
Hekzametafos
fat (SHF)

0,503 gr

Trifenil Fosfat
(TF)

Disodyum
hidrojen fosfat
(DHF)

1,239
ar

Ure

Melamin

AC 105 (AC)

100 gr

100 gr

100 gr

100 gr

100 gr

Ruco Coat FX
8000 (FX)

20 gr

20 gr

20 gr

20 gr

20 gr
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Tablo 2.7 Su-yag itici ve gl tutusur kumas Uretimi igin kullanilacak ¢ozeltilerin hazirlanmasi igin regeteler 2

Kimyasal maddeler | G16 | G17 | G18 | G19 | G20 G21 G22 G23 G24 G25 | G26 | G27 | G28 | G29 | G30
TEOS 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml
Etanol 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml
H,O 35 ml 35ml 35ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35ml 35 ml 35ml 35 ml 35ml 35 ml 35ml 35 ml
HCI (0,01 N) 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml
Ruco Guard AFB 0,575 - 0,575 gr - 0,575 gr 0,575 gr - - 0,575 gr - - - - - -
Conc (AFB) or (5 (5grfl) (5grfl) (5grfl) (5grh)
gr/l)
Dynasylan 9116 4ml - 4ml - 4ml 4ml - - 4ml - - - - - -
(HDMS)
Guanidin fosfat (GF) 5,82 5,82 gr 11,64 gr 11,64 5,82 gr 5,82 gr 5,82 gr 5,82 gr 11,64 gr 11,64 gr 11,64 5,82 gr 5,82 gr 11,64 5,82 gr
gr gr gr gr
Ure - - - - 2,22 gr 2,22 gr 2,22 gr - - - - 2,22 gr 2,22 gr - 2,22 gr
AC 105 (AC) - - - - 100 gr - - - - 100 gr - 100 gr - - -
Ruco Coat FX 8000 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr - 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr - -
(FX)
Ruco Coat VA 7110 100 gr - 100 gr - - 100 gr - 100 gr - - 100 gr - 100 gr - -
Ruco Coat PU 1110 - - - - - - - - - - - - - - -
Ruco Coat FC 9005 - 100 gr - 100 gr - - 100 gr - - - - - - - -
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Tablo 2.8 Su-kir-yag itici ve gug tutusur kumas uretimi icin kullanilacak ¢ozeltilerin hazirlanmasi igin regeteler 3

Kimyasal maddeler | G31 | G32 | G33 | G34 | G35 | G36 | G37 | G38 | G39 | G40 | G4l | G42
TEOS 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml
Etanol 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml
H,0 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml
HCI (0,01 N) 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml
Ruco Guard AFB Conc 0,575 gr 0,575 gr 0,575 gr 0,575 gr 0,575 gr 0,575 gr 0,575 gr 0,575¢gr | 0,575¢r
(AFB) (5 grfl) (5 grfl) (5 grfl) (5 grfl) (5 grfl) (5 grl) (5 grfl) (5 grfl) (5 grfl)
Dynasylan 9116 4ml 4ml 4ml 4ml 4ml 4ml 4ml 4ml 4ml
(HDMS)

Antimon asetat 11,07 gr 11,07 gr 11,07 gr 11,07 gr

Cinko asetat - 8,38 gr - 8,38 gr - - 8,38 gr 8,38 gr

Borik asit - 2,29 gr - 2,29 gr - - 2,29 gr 2,29 gr
AC 105 (AC) - 100 gr 100 gr 100 gr

Ruco Coat FX 8000 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr
(FX)

Ruco Coat VA 7110 100 gr 100 gr 100 gr
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Tablo 2.9 Su-yag itici ve glg¢ tutusur kumas Uretimi igin kullanilacak ¢ozeltilerin hazirlanmasi icin regeteler 4

Kimyasal maddeler G43 | G44 | G45 | G46 G47 G48 | G48- | G48- | G49 | G50 | G51 | G52 | G53 | G54 G55
2 3

TEOS 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml 11ml

Etanol 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml

H,0 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml

HCI (0,01 N) 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml 15ml

Ruco Guard AFB Conc 0,575 gr 0,575 gr 0,575 gr 0,575¢gr | 0,575¢r 0,575¢gr | 0,5759r | 0,575gr | 0,5759gr | 0,575¢r

(AFB) (5 grl) (5 grfl) (5 grfl) (5 grfl) (5 grfl) (5 grfl) (5 grfl) (5 grfl) (5 grl) (5 grfl)

Dynasylan 9116 4ml 4ml 4ml 4ml 4ml 4ml 4ml 4ml 4ml 4ml

(HDMS)

Guanidin fosfat 5,82 gr 5,82 gr 5,82 gr 5,82 gr 5,82 gr 5,82 gr 1164 9r | 1164 9r 5,82 gr 5,82 gr 5,82 gr 11649r | 11649r | 11,649r

Ure 2,22 gr 2,22 gr 2,22 gr 2,22 gr 2,22 gr 2,22 gr 2,22 gr 2,22 gr 2,22 gr 2,22 gr

Formaldehit 5.54 ml 5.54 ml 5.54 ml 5.54 ml 5.54 ml 5.54 ml 5.54 ml 5.54 ml 5.54 ml

AC 105 (AC) 100 gr 100 gr

Ruco Coat FX 8000 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr

FX)

Ruco Coat VA 7110 100 gr 100 gr 100 gr 100 gr

Vinil asetat 40 ml 40 ml 40 ml 40 ml 40 ml 40 ml 40 ml

Su 40 ml 40 ml 40 ml 40 ml 40 ml 40 ml 40 ml

Tween 20 4 ml 4 ml 4 ml 4 ml 4 ml 4 ml 4 ml

Potasyum persiilfat 04 gr 04 gr 04 gr 04 gr 04 gr 04 gr 04 gr
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Tablo 2.10 Emiilsiyon polimerizasyon yontemi kullanarak nanosol katkili vinil asetat polimeri Gretimi igcin kullanilacak receteler

Kimyasal 1 2 3 4 5 6 7 8 9(G50) | 10(G49) | 12(G51) | 13(G52) | 14
madde/Receteler

TEOS (ml) 11 11 11 11 11 11 11 11

Etanol (ml) 50 85 50 50 50 50 50 50

H,0 (ml) 35 35 35 35 35 35 35

HCI (0,01 N (ml) 15 15 15 15 15 15 15 15

Ruco Guard AFB Conc 0,575 0,575 0,575
(AFB) (gn)

Dynasylan 9116 4 4 4
(HDMS) (ml)

Guanidin fosfat (gr) 5,82 5,82 5,82 5,82 5,82 5,82 5,82 5,82

Ure (gr) 2,22 2,22

Formaldehit (ml) 5,54

Vinil asetat (ml) 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40

Su (ml) 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40 40

Sodyum dodesil siilfat 2 2 2 2 2 2
(SDS) (ml)

Triton X100 (ml) 0,4

Tween 20 (ml) 4 4 4 4 4

Potasyum persiilfat (gr) 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4

Amonyum persiilfat 0,4 0,4 0,4

Amonyum bikarbonat 0,25 0,25
(%2)(ml)

Polivinil alkol (%8) (ml) 05 05

Aplikasyon yontemi E* E* E* E* E* E* E* E* S** S** S** S** S**

E: Emdirme-kurutma- fiksaj
S: Sivama Kaplama
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2.3 Degerlendirmede Kullanilan Test Yontemleri

Kaplanan kumaglarin tekstil 6zelliklerinin belirlenmesi igin gesitli testler yapiimistir.
Kumaslara kutlesel artis degerlerinin hesaplanmasi, beyazlik ve sarilik degerleri,
yirtiima mukavemeti, egilme uzunlugu, burusmazlik agisi degerleri, puskirtme su

iticilik testi ve yag iticilik testi yapiimistir.

2.3.1 Kutlesel Artis Degerlerinin Olgiimii

Kaplanan kumaslar 105 °C’'de 5 saat etiivde (Binder, Binder GmbH Berstr, Tuttlingen,
Germany) bekletilip, desikatorde 1 saat bekletilerek sabit agirliga getirildikten sonra
hassas terazi (Radwag, Wagi Elektroniczne, Polonya) ile tartim yapilmis ve ilk
agirhklarina (formal 1) gore kitlesel artis degerleri elde edilmistir.

Formiil 1: Warug(%)=[(W2-W1)W1]x100

W3: Malzemenin kaplamadan dnceki agirhgi
W,: Malzemenin kaplamadan sonraki agirhg
Wars: Malzemenin kiitlesel artis degeri

2.3.2 Viskozite Olgumi

Sol ¢ozeltilerinin viskozite dlgiimleri Brookfield DV-RV Il Ultra Marka Reometre (Ball
Bearing) (Brookfield Engineering Laboratories, Middleboro, USA) kullanarak ULA
adaptor ve spindle ile ve SSA adapter ve uygun spindle ile 50 rpm’de viskozite
olcimleri yapilmistir. Ayrica 5-100 rpm araliginda 5 rpm artislarla makaslama hizi

viskozite degisimleri analiz edilmigtir.

2.3.3 pH Olgimi

COzeltilerin pH’'st pH metre (HI 221, Hanna Instrument, Romania) kullanarak

Olcilmastir.
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2.3.4 Su iticilik Degerlerinin Olciimi

Kaplanmayan ve kaplanan kumaslarin su iticilik ozellikleri su iticilik test cihazi
kullanarak (Etki Ltd. Sti, istanbul, Turkey) AATCC test metot 22-Sprey test
standardina uygun olarak belirlenmistir.

2.3.5 Yag iticilik Degerlerinin Ol¢iimii

Yag iticilik degerleri Nujol (Alfa Aesar, Germany), n-hekzadekan (99%,
CH3(CH)14CH3, Alfa Aesar, Germany), n-tetradekan, (99%, CH3(CH,)1,CHs, Alfa
Aesar, Germany), n-dodekan (99+%, CHj3(CH,);0CHs;, Alfa Aesar, Germany), n-
dekan (99%, CH3(CH,)sCHs, Alfa Aesar, Germany), n-oktan (98+%, CHz(CH)sCHs,
Alfa Aesar, Germany), n-heptan (99%, CH3(CH,)sCHs, Alfa Aesar, Germany) gibi
cesitli hidrokarbon bilesikleri kullanarak AATCC test metot 118 standardina goére
yapimistir.

2.3.6 Temas Acisi Olguimi

Kumaglarin temas agisi KSV CAM 100 Instrument Contact Angle Goniometer

kullanarak belirlenmistir.

2.3.7 Su Buhari Gegirgenligi Ol¢iimii

Kumaslarin su buhari gecirgenligi su buhari gecirgenligi test cihazinda (SDL Int. Ltd.,
England) BS7209 standardina uygun olarak tespit edilmistir.

Test kabina belirli miktarda damitik su konulur, kontrolli atmosfer kosullarinda tzeri
kumas 0Ornegi ile standartta belirtilen sekilde kapatilir. Olusturulan duzenek tartilir ve
cihaza yerlestirilir, 5 saat sonrasinda tekrar tartim yapilir. Denklem 1’e gore su buhari
gecirgenlik degeri hesaplanir.

Denklem 1:

wyp _ 24M
At
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M=t slresinde dizenegin kitlesindeki kayip (Q).

t= dizenegin tartimlari arasindaki sire

A= Test edilen 6rnegin alani (test kabinin i¢ alani (m?). Bu cihaz ic¢in, A =
0.0054113m2.

Su buhari gecirgenlik indeksi benzer sekilde test edilen referans kumasin su buhari
gecirgenlik yuzdesine gore kumas oOrneklerinin su buhari gecirgenlikleri gozonine
alinarak Denklem 2'ye gore hesaplanir.

Denklem 2 :

(WVP)test
L= X100
(WVP)ref

(WVP)iest = Test edilen kumasin ortalama su buhari gecirgenligi
(WVP),ef = Referans kumasin su buhari gecirgenligi

2.3.8 Dikey Gu¢ Tutusurluk Testi

islem goéren ve gérmeyen kumas oérneklerinin 1 evsel yikamadan énce ve sonra TS
5569 EN ISO 6941 standardina gore dikey guc tutusurluk test cihazi ile ¢6zgu

yonunde alev yayilma sureleri test edilmistir.

2.3.9 Limit Oksijen indeksi (LOI) Olguimii

Kumaslarin Limit Oksijen indeks degerleri LOI élgiim cihazini (Qualitest Inc., North
America) kullanarak ASTM D2863’e gore tespit edilmistir.

2.3.10 Yikama Dayanimi Olgiimii
islem goren kumaslarin yikama dayanimi BS EN ISO 105- C06- A1S standardina
gore (bilyesiz) Rotawash yikama makinesi (Etki Ltd. Sti, istanbul, Turkey) kullanarak

test edilmistir. Yikama islemi 5 defa tekrarlanmistir. Dikey gug¢ tutusurluk testine gore
kumas Orneklerinin yikama dayanimlarinin test edilmesinde Wascator Yikama
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makinesi (FOM71CLS, Electrolux Laundry Systems, Ljungby, Sweden) kullanarak TS
5720 EN ISO 6330 standardindaki 5A programina gére 1 evsel yikama yapilmistir.

2.3.11 Beyazlik Derecesi ve Sarilik Degerlerinin Olgiimii

Kaplanmayan ve kaplanan kumaslarin beyazlik (CIE Whiteness ve Stencby’a gore)
ve sarilik degerleri (ASTM E313’e gore) spektrofotometre (Datacolor 600, Datacolor
Applied Color Systems, Inc., USA) kullanarak UV-included, Spec excluded, USAV
modunda, ornekler 4 kat katlanarak sarilik degeri olcimu icin C lambasi 10° bakis
acisi altinda, beyazlik degeri 6lcimi icin D65 lambasi 10° bakis agisi altinda

Olcilmastir.

2.3.12 Burusmazlik Acisi Olgiimii

Kaplanmayan ve kaplanan kumaslarin burusmazlik acisi degerleri burugsmazlik agisi
Olcim cihazi (Crease Recovery Tester, SDL Atlas Textile Testing Solurions,
England) kullanarak AATCC Test Metot 66 standardina gore ol¢ulmustir.

2.3.13 Egilme Uzunlugu Olgiimi

EQilme uzunlugu degerleri (Shirley Stiffness Tester, SDL Atlas Textile Testing
Solutions, England) kullanarak BS 3356, 1992 standardina gore tespit edilmistir.

2.3.14 Kopma Mukavemeti ve Uzama Degerleri Olguim
Kaplanmayan ve kaplanan kumaslarin kopma mukavemeti ve uzama (%) degerleri

kopma mukavemeti test cihazi (H10KT, Tinius Olsen Ltd., SDL Atlas, UK) kullanarak
ASTM D5035, 1995 standardina gore tespit edilmistir.
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2.3.15 Yirtiima Mukavemeti Olguimi

Kaplanan ve kaplanmayan kumaslarin yirtima mukavemeti Elmatear marka dijital
yirtilma test cihazi (James H. Heal Co. Ltd. Halifax, England) kullanarak ASTM
D5035, 1995 standardina gore olgulmustir.

2.3.16 Tarama Elektron Mikroskobu ile Yapisal Analiz

JEOL JSM 6060 marka tarama elektron mikroskobu (JEOL Ltd., Tokyo, Japan)
kullanarak 3 kV’'da X2000 ve X1000 buyutme ile kumas numunelerinin ylzey
goruntuleri alinmistir.

2.3.17 Fourier Transform Kizil6tesi Spektroskopi ile (FTIR-ATR) Yapisal Analiz
FTIR-ATR (PerkinElmer Inc., Beaconsfields UK) spektroskopi cihazi ile kaplanan
kumas orneklerinin absorbans spektralari 4000-650 cm™ aralijinda oda sicakliginda
Olcilmastir.

2.3.18 X-isinlari Difraktometresi ile (XRD) Yapisal Analizi

Kaplanan kumas orneklerinin faz analizi X-i1sinlar1 difraktometresini (Rigaku D Max-
2200/PC, Rigaku Corp., Tokyo, Japan) kullanarak 40 kV ve 36 mA kosullarinda Cu
Ka 1simasi ile (dalga uzunlugu= 0.151418 nm) irradiation 4°/dk tarama hizi ile 6-26
modunda ol¢ulmustir.

2.3.19 Diferansiyel Termal Analiz ve Termogravimetrik Analiz (DTA-TG)

DTG-60H marka DTA-TG makinesi (DTG-60H, Shimadzu, Kyoto, Japan) kullanarak

mekanik 6gutme makinesi ile 6gutulen kumas tozlarinin isil 6zellikleri belirlenmigtir.

96



BOLUM 3
ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

3. 1 Cozeltilerin pH Degerleri

Cozeltilerin (S1-S16) pH degerleri Tablo 3.1'de verilmistir. Asidik nanosollerin pH
degerleri 2,5-3,6 arasinda dedgisirken, bazik nanosollerin pH degerleri 9,5-10,6
arasinda degismistir. Konvansiyonel recetelere gore hazirlanan c¢ozeltilerin pH’si
4.7'dir. Tablo 3.1'de verilen sonuglara gére, nanosollerin pH degerleri bu nanosoller
ile muamele edilen kumas oOrneklerinin kotlesel artis, eg@ilme uzunlugu, kopma
mukavemeti ve yirtima mukavemeti 6zelliklerini 6nemli miktarda etkilerken; kumas
orneklerinin burusmazlik dayanimi, beyazlik ve sarilik indeksi, yag iticilik ve su buhari
gecirgenlik o©zelliklerini etkilememistir. Bazik kosullarda baslaticic madde olarak
TDFEOS iceren S6 recetesi ile islem goren kumas oOrnekleri yiksek temas agisi
degerine sahipken, asidik kosullarda baslatici madde olarak HDMS iceren S3
recetesi ile islem goren kumas Ornekleri yuksek temas agisina sahip oldugu

bulunmustur.

Cozeltsinin pH degeri, jelasyon prosesi sirasinda jelin polimerik ¢ boyutlu ag
olusumunu etkileyen ve c¢dzeltinin hazirlanmasi esnasinda gdzoniune alinmasi
gereken onemli bir faktordir. Bazik kosullarda ayri ayri kimelenmeler meydana
gelirken, asidik kosullarda dallanmis bir yapi olusturulur [BRINKER ve Scherer,
1990]. Asidik kosullar altinda hidrolize olan nanosoller, kaplamadan sonra daha
yogun tabaka yapisi ile zayif olarak capraz baglanan kondenzasyon urunleri ile
sonuclanirken, bazik kosullar altinda katalize olan soller daha buyik gézenekler ile
partikil agregatlari olusturmaya egilimlidir [BRINKER ve Scherer, 1990a; MAHLTIG
ve Textor, 2008].
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3.2 Nanosollerin, Polimerlerin ve Hibrid Malzemelerin Viskozite Sonuclari

Sekil 3.1'deki viskozite grafiklerine goére Uuretilen cozeltilerin newtonian 0Ozellik
goOsterdigi, makaslama hizi ve rpm'e bagh olarak malzemelerin viskozitelerinin
degismedigi gozlenmistir. Ayrica kor c¢ozelti, S3 ve S5 receteleri ile hazirlanan
nanosollerin viskozite degerlerinin yaklasik olarak 3 cP oldugu belirlenmistir (Sekil
3.1 a). G1, G3, G6, G8, G10, G12, G13, G14, G15, G24, G29, G30 ve G31, G32,
G33, G34, G35, G36, G43, G44 cozeltileri 2-5 cP arasinda degisen viskozite
degerleri vermistir (Sekil 3.1 b, ¢) ve bu ¢ozeltiler de newtonian 6zellik géstermistir.
G2, G4, G5, G9, G11, G20, G25, G27, G37, G39, G41, G45, G47 (Sekil 3.1 b, d)
¢Ozeltilerinin viskozitesi ise 10-17 cP arasinda; G38, G40, G42, G46, G48, G48 (2),
G49 cozeltilerinin viskoziteleri 19-39 cP (Sekil 3.1 e, f) degismistir ve bu ¢ozeltiler de
newtonian Ozellik géstermistir. G7 ¢Ozeltisinin igerisindeki melaminin tam olarak
cbzinmemesi nedeniyle viskozite grafiginde viskozite degerlerinin makaslama hizina
bagh olarak dalgalanma gosterdigi bulunmustur. G17, G19 ve G22 c¢ozeltileri ise 32-
41 cP araliginda viskozite degerleri gosterirken makaslama hizina bagli olarak bu
coOzeltilerin viskozite degerlerinin distigu goézlenmistir (Sekil 3.1 g). Dolayislyla Ruco
Coat FC 9005 iceren bu ¢ozeltiler non-newtonian 6zellik gostermektedir. G50, G51,
G52, G53, G54 ve G55 ¢ozeltilerinin de viskozite degerleri makaslama hizina bagl
olarak dusmustur (Sekil 3.1 f). Bu c¢ozeltilerin viskozite degerleri de 101-477 cP
arasinda degismistir. Vinil asetat monomerinden emdlsiyon polimerizasyonu ile ve
nanosollerin kombinasyonu ile hazirlanan hibrid polimerik malzemelerin viskozite
araliginin ticari polivinil asetat polimerinin viskozitesine (K6- 245 cP) yakin bir degere
sahip oldugu bulunmustur (Sekil 3.1 i). Diger ticari polimerlerden ise politretan
esasli polimer (Ruco Coat PU 1110) iceren K7 ¢ozeltisi en yiksek viskozite degerini
(1830 cP) vermistir (Sekil 3.1 j) ve non-newtonian 6zellik gosterirken, akrilat (K5) ve
florkarbon (K8) esasli polimerler ise sirasiyla 68 ve 18 cP viskozite ve newtonian
Ozellik gostermistir (Sekil 3.1 1).
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3.3 Kutlesel Artis Sonuclari

Kaplama islemi yapildiktan sonra tum kumaslarin kitleleri artmistir. Ozellikle asidik
kosullarda islem yapilan kumaslarda kutlesel artis degerleri yuksek olarak
bulunurken, bazik kosullarda islem yapilan kumaglarda kutlesel artis degerleri dusuk
(%0 ve 0,39) olarak bulunmustur. Konvansiyonel su -yag iticilik islemine (Konv.) gére
de islem yapilan kumaslarda % 0,28 gibi dusik bir degerde kitlesel artis degeri elde
edilmistir. Asidik kosullarda islem yapilan kumaslarda ise S3 recetesine gore islem
goren kumasta % 14,37 kutlesel artis elde edilirken, modifiye edilen nanosollerde en
yuksek kutlesel artis degeri (%18,17) GLYEO basglatici maddesi iceren ¢ozelti (S16)
ile islem goren kumasglarda gdzlenmistir. Bunun GLYEO basglatici maddesinin yiksek
capraz baglama ozelliginden kaynaklandigi disunilmektedir (Tablo 3.1). Ozel su
iticilik bitim igslemleri 1'de sirasiyla S18a, S19a, S19b, S17a ve S20a ile (sirasiyla
%10.63, %10.24, %8.78, %8.53, %7.69) yiksek kitlesel artis degerleri elde edilmistir
(Tablo 3.2). Ozel su iticilik bitim islemleri 2’de kitlesel artis degerleri %12.61,
%11.11 ve %7.56 olarak sirasiyla S24, S22 ve S23 receteleri ile elde edilmistir
(Tablo 3.2, Sekil 3.2a).

VTEO, FES, ZrA, TIPT, AMMO ve GLYEO katki nanosoller (S10,
S11,S12,S13,S14,S16) ile kaplanan kumaglar da en yiksek kutlesel artis degerleri
S10 ve S16 recgeteleri ile islem goren kumaslarda (sirasiyla %17,02 ve %18,17;
VTEO ve GLYEO Kkatkil) gozlenirken, en dusik kutle artisi ise S11 recgetesi ile islem
goOren kumasta (%9,79, FES katkili) gbzlenmistir.

Gug¢ tutusurluk ve su-yag iticilik kombine proseslerde ise polimer ilavesi olan ve

polimer ilavesi olmayan receteler ayri ayri incelenmistir.

Polimer icermeyen c¢ozeltiler incelendiginde, 5,82 gr guanidin fosfat, fosforik asit,
amonyum hidrojen fosfat, sodyum hekzameta fosfat, trifenil fosfat, disodyumhidrojen
fosfat guc tutusurluk aditif maddeleri iceren nanosoller ve konvansiyonel %0.33 (K3)-
%24,25 (G7) (G7 recetesinde icerilen melamin ¢ozeltide homojen olarak dagiimadigi
icin, G1 %22.49 en ylUksek degerdir) araliginda dusuk kutlesel artis degerlerine
sahipken, 11,64 gr guanidin fosfat, antimon asetat, ¢inko asetat, borik asit, uUre,
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formaldehit gug tutusurluk aditif maddeleri iceren nanosoller %20.68 (G33)- 43.71

(G24) araliginda nispeten yiiksek kutlesel artis degerlerine sahiptir.

Polimer katkili nanosoller ve konvansiyonel receteler icin en yuksek kitlesel artis
G48(2) regetesiyle (%140,54), en dusuk kutlesel artis ise G55 recgetesiyle (%46,56)
elde edilmistir. Polimer katkisi ve Ure ve formaldehit ilavesi kaplanan kumaslarin

kitlesel artis degerlerini yukseltmistir.
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polimerleri iceren su-yag vel/veya gug¢ tutusurluk islemi receteleri ile islem goéren

kumas orneklerinin kutlesel artis degerleri

3.4 Su ve Yag iticilik ve Temas Acisi Sonuglari

Nanosoller ile su-yag iticilik islemi géren kumas orneklerinin yikamadan 6nce ve
sonra temas agisl, su iticilik, yag iticilik degerleri Tablo 3.1, Tablo 3.2. ve Sekil 3.9'da
verilmigtir. Sekil 3.3'de S6 recetesine gore islem gbren kumasin temas agcisl

goruntusu verilmistir.

Tablo 3.1: Su iticilik sol-jel recetelerine gore islem goéren kumaslarin kitlesel artis,
kopma mukavemeti, uzama, su iticilik, beyazlk, sarilik, burusmazlik agisi, yag iticilik
degerleri ve egilme uzunlugu degerleri ve ¢ozeltilerin pH degerleri

o Yaj Hicilik Yirtiima Burusmazlik Egilme o PH ;
Temas aglsl, Su Beyazlik Sarilik mukavemeti agisi, uzunlugu Kitlesel | degerleri
_ _ iticilik N cozgu cms artis
6] S O S Stensby CIE E313 yoninde
uT* - - 0 0 50 80,92 67,84 7,62 8,05 90 2,3 - -
K3 148 141 6 6 100 76,04 61,07 9,78 7,36 79,5 2,35 0,56
KOA 125 H 0 0 50 75,14 59,5 10,26 5,96 46,5 5,45 26,62 3,08
S1 138 136 0 0 100 75,75 59,25 10,47 5,84 85 4,9 7,85 2,96
S1lm 132 130 0 0 100 80,19 67,82 7,45 7,64 58,5 2,2 1,02 3,35
S2 149 122 5 5 100 64,83 78,38 8,81 8,60 64 2,45 12,,03 3,20
S3 153 144 0 0 100 76,38 60,28 10,17 5,24 75 4,4 14,37 2,96
S4 149 128 8 7 100 74,49 58,21 10,85 5,82 67 31 12,12 3,60
S5 136 128 7 7 100 75,68 58,99 10,24 5,82 86 3 12,70 2,97
KOB 136 H 0 0 50 76,25 61,41 9,565 6,94 51,5 3,35 9,7 9,50
S6 154 144 0 0 100 76,26 60,55 9,95 6,67 64 1,7 0 9,50
S7 151 142 0 0 100 76,10 60,30 9,99 6,8 101 1,9 0,39 9,50
S8 134 140 0 0 100 77,54 63,15 8,57 5,77 97 2,3 4,95 2,80
S9 140 128 0 0 100 74,66 57,82 7,49 4,09 108 35 17,28 2,53
S10 146 H 0 0 90 70,79 52,12 12,24 1,03 131 4,2 17,02 2,53
S11 146 H 0 0 70 73,72 56,11 11,19 5,64 104 2,0 9,79 2,80
S12 134 134 0 0 100 74,38 61,03 8,77 4,97 86 3,37 10,27 2,85
S13 152 110 0 0 100 73,63 59,37 9,33 4,97 93 3,67 12,74 2,85
S14 145 H 0 0 90 69,61 51,61 13,08 4,84 90 2,9 13,63 2,50
S15 131 119 0 0 80 61,65 37,52 18,30 4,84 61 33 13,56 10,60
S16 138 H 0 0 80 71,70 52,91 12,59 4,16 110 4,0 18,17 2,97
WVP* Lews, 06 Kopma Uzama %
mukavemeti N
o) S o) S
uT* 694 - 97,0 - 349,8 6,5
S1 751 704 99,9 98,4 441,3 9,3
S3 738 676 98,2 94,5 428,5 9,3
S6 740 687 98,5 95,9 351,6 9,9
S7 794 698 105,7 97,5 341,2 10,0
Konv. 724 690 96,4 96,4 379,8 10,9

* islemsiz kumas, **: su buhari gecirgenligi, *** su buhari gegirgenlik indeksi, O: Yikamadan énce, S: 5 Yikamadan sonra, H:
Hidrofil, KOB: Kér Bazik, KOA: Kor asidik, K3: Konv.

Tablo 3.1'de goruldagi gibi puskurtme testi sonucuna gore islem gérmeyen kumas
hidrofil 6zellik gosterirken kaplama yapilan kumas drneklerinin cogunun mikemmel
su iticilik degerine (90-100) sahip oldugu bulunmustur. Yani TDFOES, HDMS, VTEO,
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ZrA ve TIPT bagslatici maddeleri ile islem géren kumaslarda (S1, S2, S3, S4, S5 S6,
S7, S8, S9, S10, S12, S13, S14) iyi su iticilik degerleri (90-100) elde edilmistir. Fakat
FES, AMMO ve GLYEO (S11, S15, S16) baslatici maddeleri kullanarak hazirlanan
coOzeltilerle islem goren kumaslarda nispeten distk (70-80) su iticilik degerleri tespit
edilmistir. Temas agisi degerleri de bu sonuglari desteklemektedir. islem goren
kumaslar yikama oncesi yuksek temas acisi degerlerine (131-154°) sahipken, 5
yikamadan sonra VTEO, FES, TIPT ve GLYEO ile islem goren kumaslar (S10, S11,
S14, S16) hidrofil 6zellik gostermis, AMMO ile islem gdren kumasin (S15) temas
acisi degeri 131%den 119%ye bulyuk dusls gostermistir. Yikama sonrasi da en iyi
temas acisiI degerleri TDFOES ve HDMS ile islem goren (S1,S3,S6,S7) kumaslarda
gOzlenmistir. Sekil 3.1’de S6 recetesine gore islem goren kumasin yikamadan 6nce

temas agisi 6lgim gorintusi verilmistir.

TDFOES ve HDMS basglatici maddeleri ilave edilen recetelerde asidik (S1,S3) ve
bazik (S6,S7) kosullarda calisiimasi kumasglarin temas acisi degerlerini 6nemli
miktarda degistirmemis ve TDFOES ve HDMS'nin konsantrasyonlarinin 4 ml’den
(S1,S3), 8 ml'ye artirilmasi (S8,S9) su iticilik degerlerinde gelisme saglamamistir.
Dolayisiyla TDFOES ve HDMS baslatici maddeleri icin 4 ml konsantrasyon optimum
calisma konsantrasyonu ve asidik kosullar optimum kosullar olarak belirlenmistir.
Ayrica bu kosullarda HDMS ile asidik kosullarda (S3) daha ylksek temas agisi ve
daha iyi yilkama dayanimi sonuglari (153”den 144°ye) elde edilmistir. TDFOES
esasli baslatici madde ile islem goéren kumaslardan ise bazik kosullarda (S6)
calisildiginda daha yiksek temas acgisi degerleri ve daha iyi ylkama dayanimi
sonugclari (154%”den 144%ye) elde edilmistir. Sol-jel ile HDMS ile asidik kosullarda
islem yapilan kumaslarda (153%den 144®ye) (S3) konvansiyonel isleme (Konv.) gore
muamele edilen kumaslara gore (148”den 141®ye) daha ylksek temas agcisi

degerleri ve daha iyi yikama dayanimi sonuclari bulunmustur (Sekil 3.9).
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Sekil 3.3: S6 regetesine gore islem goren kumaslarin temas agisi

Konvansiyonel kaplama islemi yapilan kumas 6rnegi iyi yag iticilik degeri gosterirken
(6), sol-jel yontemi ile kaplanan kumaslar ilk asamada yag itici 6zellik gbstermemistir.
Bu nedenle sol-jel yonteminde kullanilan etken maddelerin konsantrasyonu artirilarak
calismalar tekrarlanmis, fakat yine yag iticilik degerlerinde artis gézlenmemistir (S8
ve S9). Bu nedenle ticari su-kir-yag iticilik maddesi olan Ruco Guard AFB firmanin
konvansiyonel receteler icin dnerdigi miktarin (15 g/l, Konv.) 2/3'i (S2, S4, S13) ve
1/3'0 (S5) kadar sol-jel recetelerine eklenerek ve dolayisiyla kimyasal maddeden
tasarruf yaparak daha iyi su-kir-yag iticilik sonuclari elde edilmeye ¢alismistir. HDMS
iceren ve AFB miktari 2/3'sine azaltilmis recete (S4, 8/7) ile TDFOES iceren ve AFB
miktar1 2/3 oraninda azaltilmis receteye (S2, 5/5) gore ve konvansiyonel su-kir-yag
iticilik recetesine gore (K3) daha iyi yag iticilik degerleri elde edilmistir. Bu nedenle sol
¢cOzeltisi icinde AFB miktarinin etkili optimum konsantrasyonunu bulmak icin HDMS
iceren ve AFB miktari 1/3'sine azaltiimis receteyle (S5) denemeler yapilmistir. Bu
denemede de ylksek su iticilik (100) ve yag iticilik degeri (7/7) elde edildigi icin
optimum konsantrasyonlar S5 recgetesindeki kosullar olarak belirlenmistir. Ayrica bu

yag iticilik degerlerinin 5 yikamaya dayanikl oldugu bulunmustur (Tablo 3.1).
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Flor modifiye nanosoller ile islem goren kumaslara yag itici 6zellik kazandiriimasi
beklenmesine ragmen bu 6zelligin kazandirilamamasi dolayisiyla S1m recetesi ile
modifiye S1 regetesinin modifiye edildigi bir ¢alisma gercgeklestiriimis ve kumas
orneklerine yag itici Ozellik kazandirlmaya calisiimistir. Reaktif derecede
1H,1H,2H,2H-perflorooktil trietoksisilan (%97, Alfa Aeser B 24620) kullanarak S1m
recetesine gore denemeler gergeklestiriimistir. Bu regeteye gore islem goren kumas
orneklerinin de 132° temas agcisi ile su itici 6zellik gosterdigi, fakat 0 yag iticilik degeri
ile yag itici 6zellik gostermedigi tespit edilmistir. Literatirde verilen 1H,1H,2H,2H-
perflorooktil trietoksisilan kullanarak Uretilen kumas ve cam altliklarda yag iticilik
testlerinin diiyodometan ile ve n-hekzadekan ile temas acisi dlcllerek yapildigi
goralmustir. AATCC Test Metot 118 ile hidrokarbon esasl yaglarla testin
yapilmadigi gozlenmistir. Temas agisi 6lcimi, damlanin yizeye degdigi andaki
temas acisi Olculerek tespit edilirken, AATCC Test Metot 118'de damlanin en
azindan 30 saniye yiuzey LUuzerinde kalmasi gerekmektedir. Bir calismada
1H,1H,2H,2H-perflorooktil trietoksisilan (PFOTES) ile n-hekzadekan kullanarak 119
gibi dusik temas acisi degeri tespit edilmistir (Sekil 3.4). Bizim Urettigimiz kumas
orneklerinde flor modifiye silanlarla kaplanan kumasglarin diiyodometan ile nispeten
temas acisi degerleri yuksek cikmistir, fakat ylzey purtzlaliginden dolayr net bir
Olcim yapilamamistir. Fakat n-hekzadekan icin emici 6zellik gosterdigi ve temas
acisinin 0 oldugu tespit edilmistir. n-hekzadekan AATCC test metot 118'de 3
degerinde yag iticilik degerine karsilik gelmekte, dolayisiyla bu islemler sonucunda
aslinda ¢ok da yuksek yag iticilik degeri elde edilmedigi gézlenmistir [Simoncic ve
ark., 2010].

(L =7 157 157 53
124 124

myy
mCi8

PFOTES FAS AP.PF.I0, AP0,
Sekil 3.4 Su icin (W) ve n-hekzadekan (C16) icin PFOTES (1H, 1H, 2H, 2H-

perflorooktiltrietoksi silan), FAS (floroalkil fonksiyonel su esasli siloksan (FAS)
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(Dynasylan F 8815, Evonic Industries, Germany)), AP,PF,I04POSS (POSS esasli
silan baslatict maddesi: aminopropilperfloroisooktil  polihedral  oligomerik
silsesquioksan) ve AP2l0sPOSS (POSS esasli silan baglatici maddesi:
aminopropilisooktil polihedral oligomerik silsesquioksan) solleri ile islem go6ren
kumasin temas acisi degerleri [Simoncic ve ark., 2010]

Yu ve ark. perflorooktillenmis kuaterner amonyum silan maddesi (PFSC) ve silika
nanopartikillerine dayanan pamuklu kumas u(zerinde superhidrofob kompleks
kaplamalar dretmiglerdir. Silika nanopartikilleri tekstil ylzeyini ¢ok daha puruzlu
yapmistir ve perflorooktillenmis kuaterner amonyum silan bilesigi ise yuzeyin Ust
tabakasinin serbest yilizey enerjisini diusturmasttr. Bu kaplama ile kaplanan tekstiller
mukemmel su iticilik zellikleri ve silika ile 6n muamele edilmeksizin PFSC ile islem
goren pamuklu kumas Uzerinde 133%den 145%ye artan temas acisi degerleri
gostermislerdir. Ayni zamanda yag iticilik gelistiriimis ve kumas yizeyinde CHal,
damlasinin temas acisi 131%ye ulasmistir. Sadece PFSC ile islem goren kumaslarin
ylizeyinde ise CHal, icin temas acisi yalnizca 125° olarak bulunmustur [YU ve ark.,
2007].

Cam yuzeylerde trikloro(1H,1H,2H,2H-perflorooktil)silan uygulanmis ve etilen glikol
ve tohum yag icin 147° temas acisi elde edilmistir [Nimittrakoolchai ve Supothina,
2007].

Pamuklu kumasa uygulanan karistirilmis PFOTES-PDMSU bitim islemi ile tek basina
PDMSU’ya gore suya gore temas acis 130”den 147%ye artmis ve yag iticilik degeri
dilyodometan icin 130° ve n-hekzadekan icin 120° temas agisi vermistir [Vilcnik ve
ark., 2009].

Nanosol esasli yag itici kaplamalarin elde edilmesi icin trifloropropiltrimetoksisilan,
florlanmis yan zincirlerle veya florlanmis yiizey aktif maddelerle polisiloksanlar gibi
florlanmis aditifler kullanilabilir [Satoh ve ark. (2004); Textor ve ark. (2001)].
Florlanmis alkil-alkoksi bilesikleri faydali aditiflerdir, fakat bu aditifler, kaplama
maddesi olarak kullanilan  florlanmis  polimerize  partikillere  yol acan
polikondenzasyon reaksiyonlarinda baslatici madde olarak kullanilabilirler [Akamatsu
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et al. (2001)]. Genellikle florlanmis bilesiklerle kombinasyonun nanosoller igcindeki ve
sulu sistemlerdeki ¢ozundrligu sinirlidir.  Bu nedenle florlanmis  bilesiklerin
¢bzunarligunt artiran hidrofil gruplarla modifiye edilen flor esasli ylzey aktif
maddeler veya florlanmis zincirlere ilave olarak aminoalkil yan zincirler iceren
polisiloksanlar genellikle kullanilir. Sekil 3.5, 3.6, 3.7 ve 3.8'de nanosoller ile dusuk
yluzey enerjili yizeyler hazirlamak icin kullanilabilen flor iceren ytzey aktif maddeler
ve bu maddelerin pamukiu vyizeyle yapmis olduklari baglar gosterilmistir.
Kaplamanin kaliciigi icin 6nemli olan kaplamanin adhezyonunu da sollin
modifikasyonu etkileyebilir. Az miktarda aminopropiltrietoksisilan ilavesi ile
metilalkoksisilanlardan ve perfloroalkil silanlardan nanosollerin hazirlanmasinin
avantajli sonuclar verdigi bildirilmistir.  Aminopropil gruplari kumasa adhezyonu
gelistirir ve iyi yikama hasliklari saglar [Zhang ve ark. (2006)]. Florla modifiye edilmis
nanosoller uygulandiginda, tekstiller yag ve yag esasli kirlere karsi mikemmel iticilik
Ozelligi kazandirilabilir. Konvansiyonel florokarbon uygulamalarindan o©nce silika
sollerle tekstil malzemesinin 6n muamelesinin mikemmel su ve yag iticilik sagladigi
bildirilmistir. On muamele yapilmadan uygunlana florokarbon bitim islemlerine gore
bu islemin yikama dayanimini gelistirdigi sonucuna variimistir [Yeh ve ark. (2007a &
2007b)]. [Mahltig ve Textor, 2008]

FchFAn/\/ > co0-

DuPont™ Zonyl™ FSA

F—[CzFﬂf\/ O\P/\O—L—H

DuPont™ Zonyl™ FSN
Ty
F.C;—CF,)x—C,H;—N—CH;—COO-
Hy
Masur™ FS-300

Sekil 3.5 Yag itici kaplamalari basarmak i¢in nanosol modifikasyonlari i¢in uygulanan

flor esasl yuzey aktif maddelerin se¢imi [Mahltig ve Textor, 2008]
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Sekil 3.6 Organo fonksiyonel trietoksisilanlarin kimyasal yapisi: hekzadesil trietoksi
silan (ATES), 1H, 1H, 2H, 2H- perflorooktil trietoksisilan (PFOTES) [Simoncic ve ark.,
2010]

Sekil 3.7 Seluloz liflerinde PFOTES bagslatici maddesi kullanildigina hidroliz ve

polikondenzasyon reaksiyonlari [Simoncic ve ark., 2010]
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Sekil 3.8 Reaktif binder olarak DICH (diisosiyanotoheksil) varlifinda
AP,PF,I04POSS baglaticic maddesinin seltloz liflerine kimyasal baglanmasi
[Simoncic ve ark., 2010]

Tablo 3.2: Ozel su iticilik islemleri gérmis kumas oOrneklerinin kutlesel artis,
yikamadan once ve sonra temas agcisi, yirtilma mukavemeti, su iticilik, beyazlik,

sarilik, burusmazlik acisi, yag iticilik degerleri ve egilme uzunlugu degerleri

Kitlesel Temas acis!,’ Yag Beyazlik Sarilik Yirtiima ) Buru§0rna'lzl|ls Egilm?

artis (%) o} s iticilik | Stensby CIE Esig | Mukavemet ag;s(fj'r']ugg;g“ uzunlugu
uT* 0 80,92 67,84 7,62 8,05 90,00 2,30
Sl17a 8,53 144 132 0 38,94 -58,63 45,39 6,24 62,50 2,75
S17b 3,55 149 135 0 48,86 -19,42 31,13 6,94 69,00 1,67
S18a 10,63 123 114 0 36,15 -68,88 48,64 6,38 53,00 3,22
S18b 0,15 152 101 0 62,07 20,85 20,32 7,22 60,00 1,87
S19a 10,24 121 H 0 76,76 61,26 9,88 6,52 62,50 1,97
S19b 8,78 121 126 0 74,59 58,41 10,86 6,8 56,50 2,10
S20a 7,96 136 110 0 30,41 -83,89 54,34 6,66 65,50 2,67
S20b 3,45 147 130 0 32,19 -84,99 57,05 6,24 56,00 2,15
S2la 3,38 143 88 0 32,56 -78,53 51,20 5,96 57,50 2,47
S21b 1,17 145 116 0 44,35 -29,39 37,16 5,82 62,50 2,02
S22 11,11 143 H 0 77,28 62,95 9,14 6,52 65,0 3,92
S23 7,56 145 154 0 77,70 63,45 9,105 6,52 79,00 3,95
S24 12,61 154 H 0 77,02 62,09 9,41 6,24 55,50 6,00

Ozel su iticilik arastirmalari 1 ve 2’ye goére kaplanan kumaslarin kitlesel artis,
yikamadan 6nce ve sonra temas agisl, yag iticilik degerleri, yirtilma mukavemeti, su
iticilik, beyazlik, sarilik, burusmazlik agisi ve egilme uzunlugu degerleri Tablo 3.2’de

verilmistir.
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Bu sonuglara gore 6zel su iticilik arastirmalari 1'e gore 2 adimli yontemlerde daha
dusik temas acisi degerleri elde edilirken (121-144°) 3 adimli yontemlerde daha
yiuksek temas acisi degerleri (121-152°) elde edilmistir. 3 adimli yontemlerde
aliminyum stlfat kullanimi disinda diger denemelerle 145-152° temas acisi degerleri
ile yuksek su iticilik degerleri elde edilmistir. En yiksek su iticilik degeri 3 adimli
aliminyum isopropoksit kullanilan yontemle (152° [S18]) elde edilmistir. Yikamadan
sonra genellikle kumaslarin temas acisi degerleri dismus veya hidrofil 6zellik
kazanmiglardir. Yikamaya en dayanikli su iticilik etkisi baslatici madde olarak ¢inko
asetat, cinko nitrat ve HDMS kullanilan S17b recgetesi ile elde edilmistir (Tablo 3.2,
Sekil 3.9).

Ozel su iticilik islemleri 2 yontemine gore islem géren kumas o6rnekleri 143-154°
temas acilari ile yuksek su iticilik degerleri gostermislerdir. En yiksek su iticilik degeri
feniltrietoksisilan (Dynasylan 9265, FES) kullanilan yontemle (154° [S24]) elde
edilmistir. Bu kumaslar da S23 recetesi ile islem gbren O0rnek disinda yikamadan
sonra su iticilik ozelliklerini kaybetmiglerdir. S23 regetesi ile islem goren 6rnegin
yikamadan sonra su iticilik 6zelliginin kaybetmemesinin nedeninin glisidiloksipropil
trietoksisilanin (Dynasylane GLYEQO) capraz baglayici 6zelliginden kaynaklandigi
dusunulmektedir. Bu islemler sonrasi kumaslarin dogal 6zelliklerinde de énemli bir

gerileme g6zlenmemistir (Tablo 3.2, Sekil 3.9).

Belirlenen optimum su-yag iticilik nanosol recetesi esas alinarak su-yag iticilik ve gic

tutusurluk kombinasyonu calismalari gergeklestirilmistir.
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Sekil 3.9 (a) Su-yag iticilik islemi receteleri, (b) Polimer icermeyen su-yag ve/veya
guc tutusurluk islemi receteleri, (c) Vinil asetat esasli polimerleri iceren su-yag
velveya gug¢ tutusurluk igslemi receteleri, (d) Akrilat ve Florkarbon esasli polimerleri
iceren su-yad velveya guc¢ tutusurluk islemi receteleri ile islem goéren kumas

drneklerinin yikamadan 6nce ve sonra temas agisi degerleri

Polimer icermeyen guc tutusurluk ve su-yag iticilik kombinasyonu calismalarda (Sekil
3. b)) en iyi sonuclar G34 (antimon asetat iceren) [Y.O. 158° Y.S. 153° ve G6 (5,82
gr guanidin fosfat ve ure iceren) [Y.O. 149° Y.S. 145° ile elde edilmistir, en disuk
sonuglar ise G10 (fosforik asit iceren) ile elde edilmistir. Su-yag iticilik baslatici
maddesi ve aditif maddelerini icermeyen K1, G1, G8, G12, G13, G14, G15, G29,
G30, G31, G32, G33 receteleri ile islem goren kumaslar hidrofil 6zellik gostermistir.

Konvansiyonel ve ticari vinil asetat polimerini iceren recetelerle (Sekil 3.c)) en iyi
sonuglar sirasiyla G42 [Y.O. 160° Y.S. 159°, G40 [Y.O. 160° Y.S. 153, G21 [Y.O.
143°, Y.S. 148°), G48 [Y.O. 148°, Y.S. 144°, G48(2) [Y.O. 150°, Y.S. 140°] receteleri
ile islem kumas 6rneklerinde elde edilmistir. Su- yag iticilik maddesi icermeyen G28,
G26, G46, G23 receteleri ile dusik temas acilari elde edilirken, G49 ve G50
receteleri ile islem goren kumas ornekleri hidrofil 6zellik gdstermistir. Su-yag iticilik
maddeleri iceren kombinasyon recetelerinde en dusiik su iticilik degeri ise G55 (Y.O.
118° Y.S. 110°) recetesi ile elde edilmistir.

Florkarbon ve akrilat esasli polimerlerle galisilarak tretilen recetelerde (Sekil 3.d)) en
yiiksek temas acisi degerleri sirasiyla G41 [Y.O. 158° Y.S. 151 °], G19 [Y.0.153°,
Y.S. 142 °, G22, G4, G20 receteleri ile, en disuk temas acisi degerleri ise G11 [Y.O.
112° Y.S. 106°), G5 ve G47 ile elde edilmistir. Dolayisiyla AC 105 polimerini veya
fosforik asit guc¢ tutusurluk maddesini iceren recetelerin dustuk temas acisi verdigi
sonucuna varilmistir. Su-yag iticilik etken maddesi icermeyen G27, G25, G9, G2,
G45 dusuk temas acisi degerleri vermistir. Ruco Coat FC 9005 igeren ¢ozeltiler (G22
[Y.O. 147° Y.S. 141 °], G19, G17) ayrica su-yag iticilik maddeleri icermemesine

ragmen yuksek temas acisi degerleri vermiglerdir (Tablo 3.3; Tablo 3.4; Tablo 3.5).
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Sonug¢ olarak G38, G39, G40, G41, G42 ve G48(2) regeteleri uygulanan kumas
ornekleri ile yikamaya dayanikl iyi yag iticilik degerleri elde edilmistir. Bu ornekler
icerisinden G48(2) recetesi kullanilarak hem yag itici hem de gug tutusur 6zelliklere
sahip kumas uretilebilmistir.

3.5 Su Buhari Gegirgenligi Sonuglari

islem gérmeyen kumasin su buhari gecirgenlik indeksi %97 iken sol-jel yontemi ile
TDFOES ve HDMS baglatici maddeleri iceren ¢ozeltiler ile asidik (S1 ve S3) ve bazik
kosullarda (S6 ve S7) islem goren kumaslarin su buhari gecirgenlik indeksleri
sirasiyla %99,90, %98,2, %98,5; %105,7 olarak degismistir. Sol-jel ile islem goéren
kumaslarin su buhari gecirgenliklerinin artigi ilgi ¢ekicidir. Yikamadan sonra ise su
buhari gecirgenlik degerleri diusmusttr (S1, S3, S6, S7 icin sirasiyla %98,4; %94,5;
%95,90; %97,50). Konvansiyonel yonteme gore islem géren kumasin ise su buhari
gecirgenlik degeri islem gérmemis kumasa gore %97'den %96,4’e dusmustir ve
yikamadan sonra bu deger degismemistir (Tablo 3.1, Sekil 3.10).

Literatirde silika sol ile muamele edilen kumaslarin su buhari gegirgenlik
Ozelliklerinin  Umit verici oldugu bildirilmistir [RISCHE ve ark., 2003]. Nanosol
cozeltileri ile calisildiginda su iticilik bitimi uygulandiginda bile hava gecirgenliginin ve
nefes alabilirligin korunmasi ve gelistiriimesi beklenmektedir.

Az miktarda flor iceren nanosollerle muamele edilen kumasglarin su alim degerleri
minimum dlzeye diserken, egilme sertligi az miktarda artar. Nanosoller yeterince
seyreltilirse, bu bitim islemi gormus tekstillerin gercirgenlik Ozelliklerinde artis bile
gozlenmektedir. Yiksek kuru agirlikta (solid content) nanosoller kullanildiginda ise
sertlik artarken, hava gecirgenligi 6zellikleri dismektedir. Literatlrdeki bu yorumlar
bizim ¢alismalarimizi desteklemektedir [MAHLTIG ve Textor, 2008].

Ayrica literatirde nanosol cozeltilerindeki baslatici malzemelerin zincirindeki C-
sayisina bagh olarak su iticilik 6zellikleri literatirde calisildigi ve C-sayisi arttik¢a su

iticilik degerlerinin arttigi, 12-karbon iceren nanosollerin en yiksek temas agcisi
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degerine sahip oldugu bulunmustur. Ayrica feniltrialkoksi silanlarin hidrofob aditif
olarak kullanilabilecegi bulunmustur [MAHLTIG ve Textor, 2008]

Bu nedenle bu calismada zincirdeki C-sayisina bagl olarak su iticilik degerleri
incelenmemistir. En iyi su iticilik degerleri HDMS iceren nanosol ile elde edilmistir.

100
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Su buhar gecirgenlik indeksi (%)

UT S1 S3 S6 S7 K3
Receteler

Sekil 3.10 islem gérmeyen kumas ve secilmis su-yag iticilik islemi receteleri ile islem
goren kumas oOrneklerinin yikamadan once ve sonra su buhari gegirgenlik indeksi

degerleri grafigi
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Tablo 3.3 islem goren kumas 6érneklerinin pH, kiitlesel artis, viskozite, temas agisi, yag iticilik, su iticilik, beyazlik, sarilik, burusmazlik agisi, yag iticilik
degerleri ve yirtima mukavemeti, egilme uzunlugu, LOI degerleri 1

_ Burusmazlik Yirtiima Egilme
H B o S iticili inili 0 ~&2ail H & 0,
pH KUtIe(s]eI artis V|s|égzne Temas aglsl, Yag Iticilik Su iticilik Beyazlik Sarilik ag%,nuﬁgégu muka'\\/lemetl uztérr::gu LOI, %

% O* S [¢) S Stensby CIE E313 % degisim % degisim [¢) S
uT - - - H** - 0 0 50 81,10 68,72 7,46 - - 2,3 17,79 -
K1 2,25 10,81 2,56 H H 0 0 0 65,45 41,16 17,04 -4,44 -41,86 2,25 26,05 26,05
K2 2’2;;/4 12,42 X 145 132 4 4 100 62,85 36,33 18,71 12,78 -40,12 2,2 26,05 26,05
K3 4,7 0,55 1,14 148 141 6 6 100 76,04 61,07 9,78 -11,67 -8,57 2,35 X X
K4 2,19 11,98 2,18 142 130 0 0 100 67,59 46,38 15,23 18,89 -40,12 2,17 26,05 26,05
K5 512 79,64 68 128 114 0 0 50 73,18 55,79 11,23 50,56 -43,73 447 19,07 18
K6 533 75,46 245 133 107 0 0 100 76,96 63,57 7,97 -46,11 -41,86 6,02 21,02 20,49
K7 7,64 56,38 1830 84 78 0 0 50 76,79 63,01 9,34 34,44 -25,96 5,15 17,08 17,08
K8 5,63 96,47 18 141 134 8 8 100 69,03 50,03 11,82 -0,56 -56,15 >8 18 18
Gl 451 22,49 3 0 0 0 0 50 71,20 50,80 13,24 -20,00 -31,30 2,97 >47,61 19,52
G2 5,15 63,73 14 118 116 0 0 100 75,56 60,68 9,47 42,22 -52,55 4,15 21,54 20,49
G3 4381 12,82 4 149 134 8 8 100 66,67 40,68 16,27 3,33 -24,22 2,60 29,20 18,25
G4 519 52,36 14,50 149 140 5 5 100 72,84 56,61 11,07 43,89 -54,41 4,92 21,54 19,97
G5 5,16 68,16 16,50 128 129 5 5 100 70,94 54,02 12,18 40,00 -56,15 5,35 28,56 21,05
G6 4,79 20,25 4 149 145 8 8 100 64,17 30,32 20,15 12,22 -27,70 3,05 30,06 21,48
G7 6,64 24,25 75 146 140 8 8 100 76,81 61,12 10,57 -20,55 -15,23 2,57 30 18,53
G8 1,90 8,30 3 H H 0 0 0 62,13 34,89 18,97 -26,11 -70,62 4,05 21,02 17,54
G9 3,75 65,85 12 126 112 0 0 100 75,81 60,75 8,38 34,44 -56,15 6,05 20,56 20,04
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Tablo 3.4 islem goren kumas 6érneklerinin pH, kiitlesel artis, viskozite, temas agisi, yag iticilik, su iticilik, beyazlik, sarilik, burusmazlik agisi, yag iticilik

degerleri ve yirtima mukavemeti, egilme uzunlugu, LOI degerleri 2

Temas agis® o Burusma}zh% Yirtilma ) Egilmfe
) Viskozite ! Yag lticilik Beyazlik Sarihk acisl, ° ¢ozgi mukavemeti uzunlugu LOI, %
pH Kutle(s]el artis P yéniinde N cms
o o* S o] S Stensby CIE E313 % degisim % degisim o] S
G10 2,05 15,85 3 129 128 3 0 65,91 41,93 16,32 -22,22 -66,96 3,40 20,04 17,54
G11 3,92 69,73 13 112 106 4 4 76,06 61,13 8,88 33,33 -56,15 5,85 19,97 18,98
G12 8,11 2,77 3 H H 0 0 68,20 44,42 15,73 -37,22 -33,04 2,67 18,98 17,08
G13 6,23 483 3 H H 0 0 74,63 57,49 11,17 -36,11 -5,16 2,20 18,98 18,53
G14 2,73 12,86 2 H H 0 0 77,85 64,03 8,87 -23,33 -29,44 3,67 19,52 18,53
G15 8,67 3,52 3 H H 0 0 74,24 56,37 11,56 -37,22 -6,89 2,32 19,52 18,07
G16 5,38 82,31 28 144 143 8 8 76,10 61,87 6,35 -51,67 -58,01 >8 24,95 21,02
G17 5,48 55,33 40,5 136 132 8 8 69,61 50,13 11,84 4,44 -59,75 >8 25,98 19,97
G18 52 84,58 28,5 139 139 8 8 73,91 58,82 8,09 -44,44 -59,75 >8 28,48 22,06
G19 533 65,89 315 153 142 8 8 62,70 38,33 16,56 2,22 -56,15 7,95 31,07 19,07
G20 5,23 87,16 15 139 136 7 6 69,45 51,43 12,65 35,56 -54,41 517 22,52 19,07
G21 532 87,70 27 143 148 8 8 74,20 59,26 7,56 -50,56 -54,41 >8 24,95 19,97
G22 5,49 59,05 36,5 147 141 8 8 64,31 41,50 15,48 0,00 -54,41 >8 24,95 19,07
G23 534 81,91 25,5 101 108 0 0 75,32 60,63 9,31 -43,33 -56,15 >8 24,15 21,02
G24 4,60 43,71 4 140 135 8 8 67,23 44,23 15,50 -43,33 -25,96 4.3 50,03 17,08
G25 5,06 87,25 14 128 98 0 0 72,92 57,13 10,87 39,44 -50,74 542 24,95 19,97
G26 521 91,23 275 101 95 0 0 74,13 59,67 10,14 -46,11 -57,95 >8 28,96 22,52
G27 5,14 84,72 13 105 92 0 0 71,16 54,12 11,77 37,77 -48,94 5,65 22,06 19,07
G28 537 80,36 25,5 99 86 0 0 72,20 56,20 10,16 -48,88 -52,55 >8 24,95 21,01
G29 4,66 39,44 4 H H 0 0 64,08 30,26 20,20 -51,67 -34,78 4,37 >50,03 18,00
G30 487 24,22 3 H H 0 0 68,01 38,67 17,54 -31,67 -17,27 2,85 43,04 19,07

* O: Yikamadan énce, S.:

** Hidrofil

Yikamadan sonra
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mukavemeti, e§ilme uzunlugu, LOI degerleri 3

Viskozite Temas agist® _Yag Beyazlik Sarhik | Burusmaziik Yirtilma Egilme uzunlugu LOI, %
pH Kaltlesel artis % P i} __It|0|||k agisl, ° ¢dzgu mukavemeti cms _
o* 5 G | S | Semby CiE E313 yoniinde N 5 5
G31 2.82 30,40 2,56 A H 0] 0 77,07 62,45 | 9,78 0,74 45,98 3,96 19,46 17,48
G32 525 27,27 4,99 A A 0] o0 76,71 62,74 | 9,48 29,68 39,56 3,78 20,34 16,89
G33 2,94 20,68 2,52 A A 0] 0 76,12 60,96 | 9,07 13,70 46,58 565 19,01 17,50
G34 2,84 36,97 3,07 158 | 153 1] o0 78,40 64,06 | 845 11,11 33,62 2,35 19,29 18,05
G35 517 28,29 435 148 | 144 | 0 | 0 79,02 66,11 | 7.74 12,22 37,14 2,40 19,25 17,23
G36 3,12 27,53 4,86 H A 0] o0 77,79 63,83 | 8,23 0,74 45,51 3,38 18,05 17,23
G37 4,02 86,68 1574 149 | 137 5 | 4 75,71 60,57 | 8,87 50,74 69,37 4,82 19,29 18,05
G38 4,06 128,52 29,10 149 | 137 8 | 7 77,95 6506 | 6,29 26,48 76,69 >3 21,20 20,82
G39 526 112,84 15,02 159 | 136 8 | 7 75,96 61,28 | 822 58,15 70,56 473 17,78 17,78
G40 526 101,55 39,21 160 | 153 | 8 | 7 74,00 58,68 | 7.44 53,15 77,89 >3 20,82 19,85
Gal 5,02 106,11 10,50 158 | 151 8 | 8 78,02 64,15 | 7,49 52,78 71,80 472 19,29 18,05
Ga42 4,93 100,41 27,05 160 | 159 8 | 8 78,41 64,95 | 5,31 49,26 7545 >3 21,80 19,57
G43 515 35,79 2,94 158 | 136 0] o0 73,53 56,11 | 9,87 0,93 70,56 6,68 38,05 19,01
Ga4 451 43,28 4,52 153 | 138 0] 0 76,31 60,79 | 8,72 23,89 64,56 5,63 29,33 18,05
G45 515 103,65 9,52 121 | 118 1| 1 77,08 62,49 | 7,36 51,48 73,00 555 20,82 19,85
G46 5,16 117,18 21,76 103 | 100 1| 1 77,74 6502 | 5,30 55,37 79,13 >8 27,00 2321
Ga7 515 114,76 10,33 133 | 129 1| 1 76,47 62,00 | 7,28 4833 69,36 6,22 20,82 19,85
G48 516 121,48 24,88 148 | 144 | 4 | 3 78,48 66,08 | 498 54,44 77,89 >8 27,00 22,93
G48(2) | 5,29 140,54 26,50 150 | 140 8 | 8 79,00 66,40 | 4,69 39,44 75,49 783 27,96 23,54
G49 3,45 30 19,00 H H X | X | 7572 5743 | 7,69 55,56 66,96 525 17,23 17,23
G50 4,04 103,90 477,00 A A 0] 0 75,93 62,61 | 8,90 30,28 2,17 5,00 23,86 17,23
G51 4,00 97,94 110,00 140 | 128 1| 1 80,16 68,16 | 6,89 45,56 42,36 475 2347 17,64
G52 4,99 73,91 218,00 134 | 123 0] 0 78,92 64,83 | 6,03 25,28 51,55 >3 28,45 19,43
G53 5,20 71,96 257,00 147 | 141 0] 0 72,57 5497 | 1052 13,06 59,75 >8 30,47 20,34
G54 422 55,68 100,50 160 | 139 0] o0 74,98 60,91 | 9,50 35,56 43,60 5,00 27,89 17,64
G55 4,16 46,56 431,50 118 | 110 0] o0 70,94 5771 | 9,62 45,56 44,34 4,80 27,44 17,23
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3.6 LOI Analizi Sonuclari

G1-G30 araligindaki recetelere ve konvansiyonel recetelere gore islem goren kumas
orneklerinin LOI degerlerinin varyans analizi sonuclari SPSS istatistik programi
kullanarak ANOVA-Duncan metoduna gére Tablo 3.6; 3.7; 3.8 ve 3.9da

gosterilmigtir.

G1-G30 araligindaki recetelere ve konvansiyonel recetelere gore islem goren kumas
orneklerinin yikamadan ©6nce ve sonra LOI degerlerinin degisiminin istatistiksel
analizi One-way ANOVA'ya gore Duncan testi ile yapilmistir. P degeri 0,05'den kiiguk
oldugu icin 6rnekler arasindaki farklilik énemlidir (Tablo 3.6 ve 3.7). LOI degerleri
bakimindan sonuglar karsilastiriidiginda
G29>G24>G1>G30>G19>G62G72G32G26=>G5>G18>K42K2>K1>G17>G282>G25>G
22>G21>G16>G23>G20=2G27>G42G2>G82K6>G9>G10>G11>G15>2G14>K52G13>

G12>K8>UT>K7 siralamasina gore gug¢ tutusurluk degerleri degismektedir. En iyi glc
tutusurluk degeri G29 recetesi ile elde edilirken, tek basina polimer kaplamalarindan
en iyi sonucu vinil asetat esasli polimer kullanarak hazirlanan kaplama (K6) vermistir.
Bundan sonra florkarbon esasli polimerle yapilan nanosol kaplamasi (G19, guanidin
fosfat miktari 2 kati, 11,64 gr) en iyi guc tutusurluk 6zelligini vermistir. Bundan sonra
G24, G1, G30, G6, G7 ve G3 ile hazir polimer ilavesi olmadan yapilan kaplamalarda
ve sonrasinda vinil asetat esasl polimer iceren nanosol rectesi ile (G26, guanidin
miktari 2 kati) ve akrilik esasl hazir polimer ilave edilen nanosol kaplamasi ile (G5,
guanidin fosfat miktari 2 kati, 11,64 gr) en iyi guc tutusurluk degeri elde edilmistir.
Daha sonra ise siralamayi vinil asetat esasli polimer ilaveli nanosol ¢ozeltisi ile
muamele edilen kumas orneginin (G18) gulc¢ tutusurluk degeri izlemistir. Polimer
katkili nanosollerle yapilan bitim islemlerinde, G19, G26, G5 ve G18 kodlu kumas
orneklerinin LOI degerleri arasindaki farkhlik énemli degildir. Recetedeki guanidin
miktari artinlldik¢a guc tutusurluk degerlerinde 6nemli miktarda artis gdzlenmemistir.

Bundan sonra konvansiyonel bitim islemlerinin (K4, K2 ve K1) LOI degerleri
siralanmaktadir ve konvansiyonel islemlerinin LOI degerleri arasinda 6nemli farklilik

gOzlenmemistir. Fakat nanosollerle ve organik inorganik hibrid malzemelerle yapilan
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kaplamalarla elde edilen LOI degerleri konvansiyonel islemlerle elde edilen LOI

degerleri arasinda 6nemli miktarda farkhlik oldugu bulunmustur.

Yikamadan sonra da LOI degerleri bakimindan en iyi guc¢ tutusurluk degerleri
K4=K2=K1>G26>G18>G62G23>G16=>G28>G5>G2=K6 elde edilmistir. Vinil asetat
esasli polimer katkili nanosoller ile (G26, G18) kaplanan kumaslarin LOI degerlerinin
yikamaya c¢ok daha iyi dayanim gosterdigi bulunmustur. Ayrica polimer ilavesi
olmaksizin ure katkili (G6) recete ile yilkamaya nispeten daha dayanikli kaplamalar
uretilmistir. G26, G18 ve G6 receteleri ile uretilen kumaslarin LOI degerleri
arasindaki farkhligin 6nemli olmadigi bulunmustur. Fakat konvansiyonel gig¢
tutusurluk kaplamalarina gore hala daha iyi dayanim elde edilememistir. Ayrica G23
ve G16 ve G18 receteleri ile kaplanan kumas oérneklerinin LOI degerleri arasindaki
farklihk 6nemli degildir, yani guanidin fosfat miktarinin artiriimasi 6rneklerin LOI
degerlerinde ve yikama dayanimlarinda onemli bir farkhlik yaratmamistir. LOI
degerlerinde ve drneklerin yilkama dayaniminda benzer etkinlik Ure ve vinil asetat
iceren recete ile (G28) elde edilmistir. Akrilik esash polimer ile c¢alisildiginda ise
benzer etkinlik guanidin miktar1 2 katina cikarilarak (G5) elde edilmistir. Dolayisiyla
G31-G55 regetelerinde 6zellikle vinil asetat esasli monomerin nanosole karistirilarak
emdlsiyon polimerizasyonuyla uretilen kaplama ¢ozeltileri ile ve/veya uUre-formaldehit
recineleri ile capraz baglanmanin nanosol igerisinde olusumu ile ¢capraz baglanmanin

ve yikama dayaniminin artiriimasina calisilmistir (Sekil 3.10).
Tablo 3.6 Yikamadan ©nce o6rneklerin (G1-G30) LOI degerlerinin One-way ANOVA'ya gore

istatistiksel degerlendirmesi

ANOVA
Karelerin df | Ortalamalarin F | p (Sig.)
toplami karesi
Gruplar 5339,911 37 144,322 49,698 ,000
arasinda
Gruplar icinde 110,351 38 2,904
Toplam 5450,262 75

Tablo 3.7 Yikamadan sonra orneklerin (G1-G30) LOI degerlerinin One-way ANOVA'ya gore

istatistiksel degerlendirmesi

ANOVA
Karelerin df Ortalamalarin F | p (Sig)
toplami karesi
Gruplar 398,716 37 10,776 20,086 ,000
arasinda
Gruplar iginde 20,387 38 ,536
Toplam 419,102 75
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Tablo 3.8 Yikamadan 6nce orneklerin (G1-G30) LOI degerlerinin Duncan testine gore istatistiksel olarak gruplarin karsilastiriimasi

Duncan (ai¢in alt gruplar=.05)

Ornek 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

K7 17,08

uT 17,79 17,79

K8 18,00 18,00 18,00

G12 18,98 18,98 18,98 18,98

G13 18,98 18,98 18,98 18,98

K5 19,07 19,07 19,07 19,07

G14 19,52 19,52 19,52 19,52

G15 19,52 19,52 19,52 19,52

Gl1 19,97 19,97 19,97 19,97

G10 20,04 20,04 20,04 20,04

G9 20,56 20,56 20,56 20,56 20,56

K6 21,02 21,02 21,02 21,02 21,02 21,02

G8 21,02 21,02 21,02 21,02 21,02 21,02

G2 21,54 21,54 21,54 21,54 21,54

G4 21,54 21,54 21,54 21,54 21,54

G27 22,06 22,06 22,06 22,06 22,06

G20 22,52 22,52 22,52 22,52

G23 24,50 24,50 24,50 24,50

G16 24,95 24,95 24,95 24,95

G21 24,95 24,95 24,95 24,95

G22 24,95 24,95 24,95 24,95

G25 24,95 24,95 24,95 24,95

G28 24,95 24,95 24,95 24,95

G17 25,98 25,98 25,98 25,98

K1 26,05 26,05 26,05 26,05 26,05

K2 26,05 26,05 26,05 26,05 26,05

K4 26,05 26,05 26,05 26,05 26,05

G18 28,48 28,48 28,48 28,48 28,48

G5 28,56 28,56 28,56 28,56 28,56

G26 28,96 28,96 28,96 28,96

G3 29,20 29,20 29,20

G7 30,00 30,00

G6 30,06 30,06

G19 31,07

G30 43,04

Gl 47,61

G24 50,03

NNININININNININ(N(NININ[NINININININININ(NNININ NN ININININNIN(N(NINININ(Z

G29 50,03

Sig. ,060 ,074 ,053 ,091 ,053 ,059 ,056 ,052 ,054 112 ,050 ,197 1,000 ,189
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Tablo 3.9 Yikamadan sonra érneklerin (G1-G30) LOI degerlerinin Duncan testine gore istatistiksel olarak gruplarin karsilastiriimasi

Duncan (aicin alt gruplar=.05)
Ornek N 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
K7 2 17,08
G12 2 17,08
G24 2 17,08
G8 2 17,54 17,54
G10 2 17,54 17,54
uT 2 17,79 17,79 17,79
K5 2 18,00 18,00 18,00
K8 2 18,00 18,00 18,00
G29 2 18,00 18,00 18,00
G15 2 18,07 18,07 18,07
G3 2 18,25 18,25 18,25 18,25
G7 2 18,53 18,53 18,53 18,53 18,53
G13 2 18,53 18,53 18,53 18,53 18,53
G14 2 18,53 18,53 18,53 18,53 18,53
G11 2 18,98 18,98 18,98 18,98 18,98
G19 2 19,07 19,07 19,07 19,07 19,07
G20 2 19,07 19,07 19,07 19,07 19,07
G22 2 19,07 19,07 19,07 19,07 19,07
G27 2 19,07 19,07 19,07 19,07 19,07
G30 2 19,07 19,07 19,07 19,07 19,07
G1 2 19,52 19,52 19,52 19,52 19,52
G4 2 19,97 19,97 19,97 19,97 19,97
G17 2 19,97 19,97 19,97 19,97 19,97
G21 2 19,97 19,97 19,97 19,97 19,97
G25 2 19,97 19,97 19,97 19,97 19,97
G9 2 20,04 20,04 20,04 20,04
K6 2 20,49 20,49 20,49 20,49
G2 2 20,49 20,49 20,49 20,49
G5 2 21,01 21,01 21,01 21,01
G28 2 21,01 21,01 21,01 21,01
G16 2 21,02 21,02 21,02 21,02
G23 2 21,02 21,02 21,02 21,02
G6 2 21,48 21,48 21,48
G18 2 22,06 22,06
G26 2 22,52
K1 2 26,05
K2 2 26,05
K4 2 26,05
Sig. ,106 ,091 ,057 ,058 ,094 ,093 ,093 ,091 ,073 ,080 1,000
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(c)

Sekil 3.11 islem gormeyen kumas ve (a) Polimer icermeyen su-ya§ velveya giic
tutusurluk islemi receteleri, (b) Vinil asetat esasli polimerleri iceren su-yag ve/veya
guc tutusurluk islemi receteleri, (c) Akrilat ve Florkarbon esasli polimerleri iceren su-
yag velveya guc tutusurluk islemi receteleri ile islem goéren kumas orneklerinin
yikamadan 6nce ve sonra LOI degerleri

Polimer icermeyen gu¢ tutusurluk ve su-yag iticilik kombinasyonu calismalarda (Sekil
4. a)) en yuksek LOI degerleri yikamadan 6nce G24 (50,03) ve G29 (50,03) receteleri
ile yikamadan sonra ise K1, K2, K6 (%26,05) konvansiyonel receteleri ve sonrasinda
sirasiyla G6 (%21,48) recetesiyle elde edilmistir.

Konvansiyonel ve ticari vinil asetat polimerini iceren recetelerle (Sekil 4.b)) en yuksek
LOI degerleri yikamadan once sirasiyla G53 (%30,47), G26 (%28,96), G18 (%28,48),
G52 (%28,45), G48(2) [%27,96] receteleri, yikamadan sonra sirasiyla G48(2)
[%623,54], G46 (%23,21), G48 (%22,93) recetesi ile elde edilmistir.
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Florkarbon ve akrilat esasli polimerlerle ¢alisilarak uretilen recetelerde (Sekil 4.c)) en
yuksek temas acisi degerleri yikamadan once sirasiyla G19, G5, yikamadan sonra
sirasiyla G5 (%21,05) ve G2 (%20,49) receteleriyle elde edilmistir.

Genel olarak yorumlandiginda yikamada 6nce en yiksek LOI degerleri G43, G44,
G46, G48 ve G 48(2) regeteleri ile elde edilmistir. Antimon asetat, borik asit ve ¢inko
asetat katkili nanosoller ile yiksek LOI degerleri elde edilememistir. Yikamaya
dayaniklilik acisindan da en yiksek LOI sonuclari G46 ve G48(2) recgeteleri ile
sirasiyla %23,21 ve %23,54 olarak elde edilmigtir. Dolayisiyla Ure ve formaldehit
ilavesi ile yikamaya dayanikli LOI degerleri (G26) 22,52'den (G48(2)) 23,54 degerine
yukselmigtir. Polivinil asetat polimerinin ve Ure ve formaldehit ilavesinin kumas

orneklerinin LOI degerlerinin yikamaya dayanimini etkiledigi bulunmustur.

Sonug olarak guanidin fosfat ile elde edilen glc¢ tutusurluk etkilerinin yiiksek oldugu
ve ticari vinil asetat polimeri ve Ure-formaldehit capraz baglayici maddeleri ve
guanidin fosfat (11,64 gr) ilave edildiginde yikamaya nispeten dayanikli gig
tutusurluk etkilerinin go6zlendigi tespit edilmistir. Emulsiyon polimerizasyonu ile
polimerizasyon asamasinda nanosolin ilavesinin dayanim 6zelliklerini gelistirmedigi
sonucuna varilmistir. Sonug¢ olarak yikamaya dayanikli su-yag itici ve guc tutusur
Ozellik G18 ve G48(2) recgeteleri ile elde edilmistir (Sekil 3.10).

3.7 Dikey Gug¢ Tutusurluk Testi Sonuclari

Secilmis kumas orneklerinin dikey yakma testine goére alev yayilma streleri tespit
edilerek gig tutusurluk 6zellikleri degerlendirilmistir. G6, G24, G29, G53 regeteleri ile
islem gbren kumaglarin yikamadan 6nce gug¢ tutusur 6zellik gosterirken, yikamadan
sonra gug¢ tutusurluk ozelliklerini kaybettigi tespit edilmistir. islem goéren kumaslarin
gug tutusurluk 6zelliklerinin yikamaya dayanimini artirmak igin polivinil asetat esasli
ticari (G18, G26, G48 (2)) ve emilsiyon polimerizasyonu ile Uretilen (G53) polimerik
kombinasyonlari denenmistir.  Ticari polimer kullanilarak yapilan calismalarda
yikamaya dayanikli gic¢ tutusurluk etkileri elde edilirken (yikamadan sonra %22,06-
23,54 arahiginda LOI degerleri), emulsiyon polimerizasyonu ile monomer asamasinda
nanosol ile karistirarak yapilan ¢calismalarda yikamaya dayaniksiz (yikamadan sonra
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%20,54 LOI degeri) guc tutusurluk etkisi elde edilmistir. Fakat hala elde edilen gig
tutusurluk etkisi konvansiyonel recete ile islem goéren kumasin guc tutusurluk
degerinden dusuktir (%23,54<%26,05). Fakat konvansiyonel recetede 400 g/l gibi
yuksek konsantrasyonda gu¢ tutusurluk maddesi (Ruco Flam PCE-T)
kullanilmasindan dolayi, bu proje calismasinda kullanilan recete ile (G48(2)) ¢ok
daha dusuk konsantrasyonda yikamaya dayanikli gu¢ tutusurluk etkisi elde edilmesi
nedeniyle yapilan calisma konvansiyonel islemlere gore avantajlidir (Tablo 3.11,
Sekil 3.12).

Tablo 3.10 Secilmis bazi su-yag iticilik ve/veya gig¢ tutusurluk islem receteleri

Kimyasal G6 | G24 | G29 | G18 | G26 | G48- | G53
maddeler
2

TEOS 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11 ml 11ml 11ml

Etanol 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml 50 ml

H,O 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml 35 ml

HCI (0,01 N) 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15 ml 15ml 15ml

Ruco Guard 0,575 gr 0,575 - 0,575 gr - 0,575 gr 0,575 gr

AFB Conc (5grfl) gr (5 (5 grfl) 5o/l 5o/l

(AFB) gr/l)

Dynasylan 4ml 4ml - 4ml - 4 ml 4 ml

9116 (HDMS)

H3PO,4 (FA) - - - - - - -

Guanidin 5,82 gr 11,64 11,64 gr | 11,64 gr | 11,64 gr | 11,64 9r 11,64 gr

fosfat (GF) gr

Ure 2,22 gr - - - - 2,22 gr

Formaldehit - - - - - 5.54 ml

Ruco Coat FX - - - 20 gr 20 gr 20 gr 20 gr

8000 (FX)

Ruco Coat VA - - - 100 gr 100 gr 100 gr

7110

Vinil asetat 40 ml

Su 40 ml

Tween 20 4ml

Potasyum 04q9r
Tablo persulfat 3.11

Secilmis bazi su-yag iticilik ve/veya gug¢ tutusurluk islem receteleri ile isle m goren
kumas orneklerinin TG analizi sonucu agirlik kayiplari, LOI degerleri ve alev yayllma

sureleri

Agirhik LOI degerleri (%) Alev yayilma sureleri

Kayb1, % Y.O. Y.S. YO YS

Islemsiz kumas 90,60 17,79 17,79 4,74 sn 4.74 sn
K1 69,00 26,05 26,05 Yanmadi Yanmadi
G6 62,53 30,06 21,48 Yanmadi 512 sn
G24 - 50,03 17,08 Yanmadi 5,56 sn
G29 65,10 >50,03 18,00 Yanmadi 5,73 sn
G53 70,24 30,47 20,34 Yanmadi 13 sn
G18 71,78 28,48 22,06 Yanmadi Yanmadi
G26 70,80 28,96 22,52 Yanmadi Yanmadi
G438(2) 72,39 27,96 23,54 Yanmadi Yanmadi
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Sekil 3.12 Secilmis bazi su-yag iticilik ve/veya gugc tutusurluk islem receteleri ile
islem goren kumas 6rneklerinin yikamadan 6nce ve sonra dikey yakma testi sonucu

goéruntaleri

3.8 DTA-TG Analizi Sonuglari

Bu analizlerinin TG ve DTA egrileri sirasiyla Sekil 3.13 ve 3.14’te verilmistir. TG
analizi sonuglarina gore islemsiz kumasin agirlik kaybi %90.60, konvansiyonel gti¢
tutusurluk receteleri ile sirasiyla K2 (%63,64) < K4 (65,42) < K1 (69,00) recetelerine
gore agirhk kaybi degerleri elde edilirken, nanosol recetelerine gore islem goéren
kumas oOrneklerinde ise dusiukten yiksege sirasiyla G1 (%60,02) < G46 (%62,22) <
G6 (%62,53) < G3 (%64,00) < G7 (%64,28), yuksekten dusuge sirasiyla G50
(%81,95) > G49 (%80,20) > G43 (%80,12) > G52 (%74,77) > G48 (%74,68) > G28
(%73,87) > G16 (%72,65) recetelerine gore agirlik kaybi degerleri elde edilmistir. Bu
da yanma sonunda kalinti miktarindaki artisi gostermektedir (Tablo 3.12).

DTA grafikleri ise kumas orneklerin 1si ile verdigi endo ve ekzotermik reaksiyon
rejimlerindeki degisimleri gostermektedir. Grafiklerde gorulen ilk endotermik pik
sicakliginda suyun uzaklasmasi, ilk ekzotermik pik sicakliginda CO,, H,O ve diger
yanabilen maddelerin parcalanmasi (dekompozisyon), ikinci ekzotermik pik
sicakhginda  ise  komursi  kalintilarin  oksidasyonu  gerceklesmektedir.
Dekompozisyon sicakliklarindaki, aktivasyon enerjilerindeki ve kutlesel
kayiplarindaki disis islemin gig tutusur 6zellik kazandirdigini gostermektedir.
Konvansiyonel recetelerde K1 recetesi (19,44 J/g) ile 1. ekzotermik pik sicakhgi icin
en dusuk aktivasyon enerjisi degeri ve nanosol receteleri ile sirasiyla G1 (13,55 J/g)
< G44 (13,78 J/g) < G48(2) (15,39 J/g) 1. ekzotermik pik sicakh@i icin en dusuk
aktivasyon enerjisi degerleri elde edilmistir. Ayrica G1, G30 ve G29 receteleri ile en
dusuk 1. Ekzotermik pik sicakhgl elde edilmistir. Dolayisiyla bu recetelerle islem
goren kumas orneklerinin glc tutusur 6zellik kazandigi sonucuna variimistir. Dikey
guc tutusurluk testinde de yikamaya dayanikli su-yag iticilik ve guc tutusurluk etkileri
veren G18 ve G48(2) receteleri ile ise sirasiyla %71,78; %72,39 agirlhik kaybi
degerleri; 1. Ekzotermik pik sicakhgi 309 °C, 308 °C degerleri elde edilmistir. Bu
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sonuclar da bu kumas orneklerinin gu¢ tutusurluk o6zellik gdsterdigi sonucunu
desteklemektedir (Tablo 3.12).

Tablo 3.12 Secilmis kumas o6rneklerinin endo ve ekzotermik reaksiyon sicaklik

araliklari, aktivasyon enerijileri ve ekzotermik pik sicakliklari

Agirlik Kaybi, | 1. Ekzotermik Aktivasyon enerjisi, | 1. Ekzotermik
% sicaklik aragi, °C | J/g pik sicakhgi, °C
uT 90,60 232,94-386,13 - 397
K1 69,00 311,02-370,91 19,44 344
K2 63,64 294,01-348,81 34,27 332
K3 90,42 237,98-379,14 - 384
K4 65,42 295,97-348,50 27,24 334
Gl 60,02 277,04-312,75 13,55 299
G3 64,00 249,95-304,53 - 322
G6 62,53 245,29-318,90 -73,91 315
G7 64,28 281,08-320,36 - 320
G29 65,10 289,16-306,27 40,42 299
G30 64,60 288,74-308,13 28,27 299
G43 80,12 297,46-319,80 32,89 308
G44 70,24 291,89-317,37 13,78 304
K6 92,04 360,58-389,26 - 390
G16 72,65 298,20-324,74 35,44 312
G18 71,78 294,47-322,66 48,36 309
G23 70,90 296,74-324,67 42,12 313
G26 70,80 294,34-321,48 47,03 309
G28 73,87 296,80-331,03 37,36 315
G46 62,22 302,58-327,63 22,02 315
G48 74,68 303,54-329,88 29,45 315
G48(2) | 72,39 288,45-307,04 15,39 308
G49 80,20 264,24-374,43 - 375
G50 81,95 271,89-324,83 - 334
G51 72,53 279,02-326,56 - 323
G52 74,77 286,88-322,63 33,18 309
G53 70,24 290,79-320,67 32,79 307
G54 68,13 292,75-317,71 - 346
G55 72,09 284,37-332,63 18,39 335
K5 85,27 297,67-428,89 - 426
G5 67,78 286,93-321,03 28,66 310
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Sekil 3.13 islem gérmeyen kumas ve (a) Konvansiyonel su-yag iticilik ve/veya giic

tutusurluk islemi regeteleri, (b, c) Polimer icermeyen secilmis su-yag ve/veya guc
tutusurluk islemi receteleri, (d, e, f, g) Vinil asetat esasl polimerleri iceren su-yag
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velveya gugc tutusurluk islemi receteleri, (d) Akrilat esasl polimerleri iceren su-yag

velveya guc tutusurluk islemi receteleri ile islem géren kumas oOrneklerinin TG

grafikleri
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Sekil 3.14 islem gérmeyen kumas ve (a) Konvansiyonel su-yag iticilik ve/veya giic

tutusurluk islemi regeteleri, (b, c) Polimer icermeyen secilmis su-yag ve/veya glc
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tutusurluk islemi receteleri, (d, e, f, g) Vinil asetat esasl polimerleri iceren su-yag
velveya gugc tutusurluk islemi receteleri, (d) Akrilat esasl polimerleri iceren su-yag
velveya guc tutusurluk islemi receteleri ile islem goren kumas Orneklerinin DTA
grafikleri

3.9 Kopma Mukavemeti ve Uzama Sonuglari

Kaplama vyapilan kumaslarin mukavemet degerlerinde 6nemli bir dasius
gozlenmezken, asidik pH'daki nanosol ¢ozeltileriyle kaplanan kumaglarin mukavemet
degerlerinde islem gérmemis kumasa gore 349,8 N'dan 441,3 (S1) ve 428,5 N'a (S3)
onemli miktarda artis gozlendigi bulunmustur. Bunun Si esasl nanosol ¢ozeltileri ile
asidik kosullarda yapilan kaplamalarin, dayanimi artirici etkilerinden kaynaklandigi
dusunidlmektedir. Bununla birlikte asidik ¢ozeltide nanosol c¢ozeltileri hizl jelasyon
Ozellikleriyle bazik c¢ozeltilere gére daha yogun film olusumuna ve kitlesel artis
degerlerine (%7,85 ve %14,37) sahip oldugu icin daha dayanikh bir kaplama elde
edildigi dusundlmektedir. Bazik pH'daki nanosol c¢ozeltileriyle kaplanan kumaslarin
ise kopma mukavemeti degerleri islem gérmemis kumasa gore 349,8 N'dan 351,6
(S6) ve 341,2 N'a (S7) 6nemli bir degisim gostermezken, uzama degerlerinin islem
gormemis kumasa gore %6,5'tan %10 ve 9,9’'a arttigi gozlenmistir. Bu uzama
degerleri asidik nanosol ile kaplanan kumas 6rneklerinin uzama degerine (%9,3) gore
daha yuksektir. Konvansiyonel islem goren kumas 6rnegi (K3) ise notr calisma
kosullari ile asidik ve bazik nanosol cozeltileriyle kaplanan kumas o6rneklerinin
mukavemet degerlerinin ortasinda bir mukavemet degeri (379,8 N) vermistir ve en

yuksek uzama degerine (%10,9) sahip oldugu bulunmustur (Tablo 3.1, Sekil 3.15).
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Sekil 3.15 Islem gérmeyen kumas ve secilmis su-yag iticilik islemi receteleri ile islem

goren kumas drneklerinin kopma mukavemeti (a) ve uzama (b) grafikleri
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3.10 Yirtilma Mukavemeti Sonuclari

Kumaglarin sol-jel kaplama isleminden sonra yirtima mukavemetlerinde kayiplar
olmustur. TDFOES ve HDMS ile islem goren kumaslarda bazik kosullarda (S6, S7;
siraslyla 6,67N; 6,8 N) calisildijinda asidik kosullarda (S1,S3; sirasiyla 5,84N; 5,24
N) calismaya gore kopma mukavemeti degerlerine ters olarak daha yuksek yirtiima
mukavemet degerleri elde edilmistir. S1m (7,64 N) ve S2 (8,6 N) receteleri ile elde
edilen yirtilma mukavemeti degerleri hari¢, S1-S24 araliginda receteler ile elde edilen
yirtima mukavemeti degerlerinin, konvansiyonel su-kir-yagd iticilik denemesinin

yirtiima mukavemeti degerine (K3; 7,36) gore daha dusuk bulunmustur (Sekil 3.16a).

VTEO, FES, ZrA, TIPT, AMMO ve GLYEO katkih nanosoller (S10,
S11,512,S13,S14,S16) ile kaplanan kumaslarin yirtilma mukavemeti degerleri
incelendiginde VTEO katkili nanosol c¢ozeltisi ile islem goéren kumasin
mukavemetinde 6nemli miktarda disus (S10; 1,03 N) gozlenirken, diger kumas
orneklerinin mukavemet degerlerinin 4,16N ve 5,64 N arasinda degistigi gozlenmistir.
FES katkili nanosol ile islem géren kumas 6rneginin mukavemet degerinin nispeten
daha yuksek iken (S11; 5,64 N), GLYEO katkili nanosol ile islem géren kumasin

mukavemet degeri ise nispeten daha dusukttr (S16: 4,16N) (Sekil 3.16a).

Ozel su iticilik bitim islemlerinde ise S17a- S21b aralijindaki recetelere gore islem
goren kumas orneklerinin yirtilma mukavemeti degerlerinin (S21b recetesi hari¢-5,82
N) asidik kosullarda calisilan S1(5,84 N) ve S3 (5,24 N) recetesi ile islem goren
kumaslarin yirtima mukavemeti degerlerine gore daha yuksek oldugu (6,24 N- 7,22
N arahiginda) gozlenmistir. S22, S23 ve S24 6zel su iticilik bitim islemleri ile islem
goren kumas ornekleri ise sirasiyla 6,52; 6,52; 6,24 N yirtima mukavemeti degerleri

gostermistir (Sekil 3.16a).

Konvansiyonel su-yag iticilik ve glc tutusurluk bitim islemlerinde ise (K1, K2, K4)
yirtilma mukavemeti islemsiz kumasin mukavemetine gore (8,05 N) 6nemli bir disus
(8,05 N'dan sirasiyla 4,69;4,82;4,83N'a) gostermistir. Sol-jel yontemi ile polimer
icermeyen; ure ve formaldehit iceren G43 ve G44 regeteleri ile islem goren

kumaslarin (2,37N; 2,85N’a) ve polimer icermeyen fosforik asit iceren G8 ve G10
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receteleri ile islem go6ren kumasglarin (2,37N; 2,66N) yirtima mukavemeti
degerlerinde de onemli miktarda dusik gozlenmistir. Sol-jel yontemi ile polimer
icermeyen G8 (2,37N), G10 (2,66N), G31 (4,59N), G33 (4,30N), G36 (4,30N), G43
(2,37N), G44 (2,85N) receteleri ile islem goren kumas Ornekleri disinda,
konvansiyonel yontemlere gore islem goren kumaslara gore yuksek vyirtilma
mukavemeti degerleri elde edilmistir. Dolayisiyla sol-jel islemi konvansiyonel
yontemlere gore mukavemet Ozelliklerinin korunmasi acgisindan daha avantajlidir
(Sekil 3.16b).

Polimer iceren su-ya§ itici velveya guc¢ tutusurluk islemleri icin receteler
incelendiginde ise akrilat ve florkarbon esasli polimerleri iceren receteler ile islem
goren kumas ornekleri igcin 2,17 (G45)-4,11N (G27) araliginda (Sekil 3.16c¢), vinil
asetat esasli polimer iceren regeteler ile islem goéren kumas oOrnekleri igin 1,68
N(G46)-4,66 N(G56) araliginda (Sekil 3.16d) degismistir.

Tek basina polimerleri iceren K5 (akrilat), K6 (vinil asetat), K8 (florkarbon) receteleri
ile islem goren kumaslarin yirtilma mukavemeti degerleri ise sirasiyla 5,54N; 4,68N;
3,53 N'dur. Yikamaya dayanikll su-yag iticilik ve gug¢ tutusurluk 6zelligi kazandirilan
nanosollerle islem receteleri olan G18 ve G48(2) receteleri ile islem goren kumas
ornekleri icin sirasyla 3,24N ve 1,19 N yirtiima mukavemeti degerleri elde edilmistir.
Dolayisiyla polimer icermeyen nanosoller ile islem godren kumas o6rneklerinin
genellikle yirtilma mukavemeti degerleri artarken, polimer katkisinin kumaslarin
yirtiima mukavemeti degerlerini disirdigu ve bu degerlerin konvansiyonel su-yag
itici ve gug¢ tutusurluk bitim islemi gormus kumas orneklerinin yirtilma mukavemeti
degerlerinden (K1, K2, K4; 4,69;4,82;4,83N’a) dusuk oldugu tespit edilmistir (Tablo
3.2; Tablo 3.3; Tablo 3.4; Tablo 3.5).
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Sekil 3.16 islem gérmeyen kumas ve (a) Su-yag iticilik islemi receteleri, (b) Polimer
icermeyen su-yag ve/veya gugc tutusurluk islemi receteleri, (c) Akrilat ve Florkarbon
esasli polimerleri iceren su-yag velveya gu¢ tutusurluk islemi regeteleri, (d) Vinil
asetat esasli polimerleri iceren su-yag vel/veya guc tutusurluk islemi receteleri ile

islem goren kumas 6rneklerinin yirtiima mukavemeti degerleri

3.11 Beyazlik ve Sarilik Olcimu Sonugclari

Polimer katkili ve katkisiz nanosol regeteleri ile islem géren kumas Orneklerinin
beyazlik degerleri dusmus, sarihk degerleri ise artmistir. Su-yag iticilik islemi
receteleri ile (Sekil 3.17a) S1-S16 arasindaki recete uygulamarinda beyazlik
degerindeki en ylksek disis (Stensby’a gore 80,92'den 61,65'e) ve sarilik
degerindeki en yiksek artis (7,62'den 18,30'a) AMMO iceren S15 recetesi ile
kaplanan kumas orneklerinde gézlenmistir. Bu sararmanin kumas yuzeyinde olusan
azot dioksitlerden kaynaklandigi dusuntlmustir. Beyazlik degerlerindeki en yiksek
degerler ise sirasiyla S1m (80,19) ve S8 (77,54) TDFOES iceren regeteler ile elde
edilmigtir.

Su iticilik degerleri bakimindan optimum kosullar olarak belirlenen S3 recetesine gore
HDMS'nin baslatici madde olarak kullanildigi receteye gore islem géren kumaslarin
beyazlik degerindeki diger denemelere gore daha iyi beyazlik (Stensby’a gore
80,92’den 76,38’e) elde edilmistir. Bu kumasin sarilik degerindeki artis da kabul
edilebilir dizeyde kalmistir. Fakat iyi su iticilik ve yag iticilik degerleri icin optimum
kosullar olarak belirlenen S3 recetesine Ruco Guard AFB ilavesi ile Uretilen S5
recetesine gore islem goren kumasin beyazlik degerinde 6nemli bir degisim
gOzlenmemistir (Stensby’a gore 80,92’den 75,68’e).

VTEO, FES, ZrA, TIPT, AMMO ve GLYEO katki nanosoller (S10,
S11,512,S13,S14,S16) ile kaplanan kumaslarin beyazlik degerleri 61,65 (S15-
AMMO Kkatkili) ve 74,38 (S12: ZrA katkil) ve sarilik degerleri 18,3-8,77 arasinda
degismistir (Sekil 3.17a, 3.18a).
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S17a-S21b araligindaki 6zel su iticilik bitim islemleri ile S19a (76,76) ve S19 b
(74,59) receteleri disinda beyazlik degerlerinde 6nemli dususler gézlenmistir.
Genelikle (S19 haric) (b) recetelerinin (a) recetelerine gore daha yiksek beyazlik
degerleri gosterdigi tespit edilmistir. En dustk beyazlik degeri S20a (30,41) ile en
yuksek beyazlik degeri ise S19a (76,76) recetesi ile islem goren kumaslarda tespit
edilmistir (Sekil 7a). En yuksek sarilik degeri 20b (57,05) ve en diusuk sarilik degeri
S19a (9,88) receteleri ile islem géren kumas érneginde elde edilmistir (Sekil 3.18a).

S22, S23 ve S24 0zel su iticilik bitim islemlerinde ise sirasiyla 77,28; 77,70; 77,02
gibi yiksek beyazlik degerleri ve sirasiyla 9,17;9,11; 9,41 gibi disuk sarilik degerleri
elde edilmistir (Sekil 3.17a, 3.18a).

Konvansiyonel guc¢ tutusurluk receteleri (K1,K2,K4) ile elde edilen beyazlik
degerlerine sirasiyla 65,45; 62,85;67,59 olarak tespit edilmistir. Polimer icermeyen
su-yag iticilik ve/veya gug¢ tutusurluk islemi receteleri ile islem goren kumaslarin (Sekil
7b) beyazlik ve sarilik degerleri incelendiginde ise en dusik beyazlik degeri G8
(62,13) ve en yiuksek beyazlik degeri G35 (79,02) recetesi ile elde edilmistir. G8
recetesi disinda diger nanosol receteleri ile islem goéren kumaslarin beyazlik
degerinin K2 recetesi ile islem goren kumas 6rneginin beyazlik degerinden ylksek

oldugu bulunmustur.

Akrilat ve florkarbon esasli polimerleri iceren nanosol receteleri ile islem géren kumas
orneklerinden en yuksek beyazlik degeri G41 (78,02; akrilat esasli polimer iceren),
en dusuk beyazlik degeri G19 (62,70; florkarbon esasli polimer iceren ) recetesi ile
islem goren kumas orneklerinde elde edilmistir (Sekil 7c). En dusuk sarilik degerleri
G47 (7,28); en yuksek sarilik degerleri G19 (16,56) receteleri ile islem goren kumas
orneklerinde elde edilmistir (Sekil 3.18c).

Vinil asetat esasli polimerleri iceren nanosol regeteleri ile islem goéren kumas
orneklerinden en yuksek beyazlik degeri G51 (80,16), en dusuk beyazlik degeri G55
(70,94) recetesi ile islem goren kumas orneklerinde elde edilmistir (Sekil 3.17d). En
dusuk sariik degerleri G48(2) (4,69) ve en yiksek sarilik degeri G53 (10,52)
receteleri ile islem goren kumas orneklerinde elde edilmistir (Sekil 3.18d).
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Yikamaya dayanikli su-yag iticilik ve gii¢ tutusurluk etkisi elde edilen G18 ve G48(2)
receteleri ile islem géren kumas 6rneklerinin beyazlik degerleri sirasiyla 73,91; 79,00
ve ve sarilik degerleri sirasiyla 8,09; 4,69 olarak bulunmustur. Bu deger
konvansiyonel K1 recgetesiyle islem goren kumas orneklerinin beyazlik degerlerinden
daha yuksektir (65,45) ve sarilik degerlerinden (17,04) dusuktir. Dolayisiyla nanosol
ile hazirlanan hibrid organik-inorganik kaplamalar ile konvansiyonel recetelerle islem
goren kumas 6rneklerine gore daha iyi beyazlik degerleri elde edilmistir. Hem iyi su-
yag iticilik, hem de iyi guc tutusurluk 6zelligi gosteren G48(2) recetesi ile islem goren
kumaslarin beyazlik degerlerinde nispeten yiksek dusis olmadigr tespit edilmistir
(Tablo 3.2; Tablo 3.3; Tablo 3.4; Tablo 3.5).
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Beyazhik Derecesi (Stensby)
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@

Receteler
(d)

Sekil 3.17 islem gérmeyen kumas ve (a) Su-yag iticilik islemi receteleri, (b) Polimer
icermeyen su-yag ve/veya gugc tutusurluk islemi receteleri, (c) Akrilat ve Florkarbon
esasli polimerleri iceren su-yag velveya gu¢ tutusurluk islemi regeteleri, (d) Vinil
asetat esasli polimerleri iceren su-yag vel/veya gugc tutusurluk islemi receteleri ile
islem gdren kumas drneklerinin Stensby’a gore beyazlik degerleri
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Sekil 3.18 islem gérmeyen kumas ve (a) Su-yag iticilik islemi receteleri, (b) Polimer

icermeyen su-yag ve/veya guc tutusurluk islemi receteleri, (c) Akrilat ve Florkarbon
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esasli polimerleri iceren su-yag vel/veya guc tutusurluk islemi receteleri, (d) Vinil
asetat esasli polimerleri iceren su-yag vel/veya guc tutusurluk igslemi receteleri ile
islem goren kumas 6rneklerinin E313’e gore sarilik degerleri

3.12 Egilme Uzunlugu Sonuclari

Asidik nanosol c¢ozeltileri ile islem gdren mukavemet ve kutlesel artis 6lgumleri
sonuglarina paralel olarak kumaslar kaplama kalinhgi ile birlikte sertlik kazanmis ve
egilme uzunlugu degerleri islem gérmemis kumasa gore 2,3 cms’den 4,9 cms (S1) ve
4,4 cms'ye (S3) en yuksek artisi gostermistir. Bazik nanosol ¢oOzeltiler ile kaplanan
kumaslarin eg@ilme uzunlugunda islem gérmemis kumasa go6re onemli bir artis
gOzlenmezken (2,3 cms’den 1,7 (S6) ve 1,9 cms’ye (S7)), konvansiyonel yonteme
gore islem goren kumas bu iki grup numunenin sonuglarinin arasinda bir deger (2,35
cms (K3)) vermistir (Sekil 3.19a).

Dolayisiyla asidik kosullarda islemin kumasa belli oranda sertlik kazandirdigi
sonucuna varilmistir. Fakat bu sertlik S3 recetesine Ruco Guard AFB ilave edilen S5
recetesinde bir miktar dusuralmastur (4,4'te 3 cms’ye) (Sekil 3.19a).

VTEO, FES, ZrA, TIPT, AMMO ve GLYEO katki nanosoller (S10,
S11,512,S13,S14,S16) ile kaplanan kumaslarin egilme uzunlugu degerleri 2 cms
(FES katkili: S11) ve 4,2 cms (VTEO katkili: S10) arasinda degismistir. S11 recetesi
ile islem goren kumasta sertlesme gdzlenmezken, diger kumas drneklerinde 2,9-4,2
cms arasinda degisen egilme uzunluklan ile sertlesme egilimi gozlenmistir (Sekil
3.19a).

S17a-S21b arahigindaki 6zel su iticilik islemlerinde ise en dusik egilme uzunlugu
degeri S17b regetesi ile (1,67 cms) ve en yiksek egilme uzunlugu degeri S18a (3,22
cms) regetesi ile elde edilmistir. S17a, S18a, S20a ve S2la (siraslyla
2,75;3,22;2,67;2,47 cms) receteleri ile igslem goéren kumaslarda islem gérmemis
kumasa gore sertlesme egilimi gozlenirken; diger S17b, S18b, S19a, S19b, S20b ve
S21b receteleri ile islem goren kumaslarda sertlesme egilimi gézlenmemistir (Sekil
3.19a).
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S22, S23 ve S24 recetelerine gore 6zel su iticilik bitim iglemleri ile islem goren
kumaslarin egilme uzunluklari (sirasiyla 3,92;3,95;6 cms) islem gérmemis kumasa
gore onemli miktarda artmis ve bu kumas Orneklerinde sertlesme gozlenmistir (Sekil
3.19a).

Konvansiyonel su-yag iticilik ve glc tutusurluk bitim islemleri (polimer icermeyen)
olan K1, K2 ve K3 receteleriyle islem goéren kumas orneklerinin egilme uzunlugu
degerleri (sirasiyla 2,25; 2,20; 2,17 cms) islem gérememis kumasa gore 6nemli
miktarda degismemistir (Sekil 9b). Polimer icermeyen su-yag iticilik velveya gig
tutusurluk bitim islemlerinde G13 (2,2), G15 (2,32), G34 (2,35), G35 (2,40) receteleri
ile islem géren kumas 6rneklerinin egilme uzunlugunda islem gérmemis kumasa gore
onemli miktarda degisme gozlenmezken, diger recetelerle (G1, G3, G6, G7, G8,
G10,G12, G14, G24, G29, G31, G32, G33, G36, G43, G44) islem goren kumas
drneklerinin egilme uzunlugu degerlerinde 6nemli miktarda artis gdzlenmistir. En
yuksek egilme uzunlugu degerler ise sirasiyla G43 (6,68)>G44 (5,63)>G33 (5,65)
receteleri ile islem goren kumas orneklerinde elde edilmistir. Sonug olarak guanidin
fosfat 6zellikle yuksek konsantrasyonda kullanildiginda G24 (4,3 cms) ve G29 (4,37
cms) ve Ure ve formaldehit ilavesi calisildiginda kumas orneklerinin egilme
uzunlugunu nispeten artirmistir (G43 (6,68 cms); G44 (5,63 cms)) (Sekil 3.19b).

Tek basina akrilat (K5) ve florkarbon (K8) esasli polimerlerle konvansiyonel islem
goren kumas Oornekleri sirasiyla 4,47 ve 8 cms egilme uzunlugu degerleri
vermiglerdir. Akrilat ve florkarbon esasli polimerleri iceren nanosol receteleri ile islem
goren kumas orneklerinden en yiksek egilme uzunlugu degerleri florkarbon esasli
polimer iceren G17, G22 G19 (sirasiyla 8; 8; 7,95 cms) receteleriyle islem goren
kumas orneklerinde elde edilmistir. En dusuk egilme uzunlugu degerleri ise G2, G41,
G39 ve G37 receteleriyle (sirasiyla 4,15; 4,72; 4,73; 4,82 cms) islem géren kumas
orneklerinde elde edilmistir. Sonug olarak florkarbon esasli polimerler ile nanosollerin
kombinasyonunun en yiksek oranda sertlesmeye neden oldugu, akrilat esasli
polimerle nanosollerin kombinasyonun ise islem géren kumas 6rneklerinde nispeten

daha az sertlesmeye neden oldugu sonucuna variimistir (Sekil 3.19c).
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Tek basina vinil asetat (K6) esasli polimerle konvansiyonel islem goren kumas
ornekleri 6,02 cms egilme uzunlugu degeri vermistir. Vinil asetat esasli polimerleri
iceren nanosol recgeteleri ile islem gbren kumas orneklerinde hazir ticari vinil asetat
esasli polimer kullanildiginda tim dérneklerde (G16, G18, G21, G23, G26, G28, G38,
G40, G42, G46, G48, G48(2)) yaklasik 8 cms egilme uzunlugu degeri elde edilirken,
emulsiyon polimerizasyonu yontemi ile vinil asetat polimerinin dretimi sirasinda
nanosol icermeyen G49 (5,25 cms) ve nanosollerle kombinasyonun gerceklestirildigi
G50 (5 cms), G51(4,75 cms), G52 (8 cms), G53 (8 cms), G54 (5 cms) ve G55 (4,8
cms) regeteleriyle islem géren kumas Orneklerinde G52 ve G53 regeteleriyle islem
goren kumas Ornekleri disinda nispeten disuk egilme uzunlugu degerleri elde
edilmistir (Sekil 3.19d). Ticari vinil asetat esasl polimerle ¢calismada florkarbon esasli
polimerlerle nanosollerin  kombinasyonuna benzer, akrilat esash polimerlerle
nanosollerin kombinasyonu ile elde edilen egilme uzunlugu degerlerinden yiksek

egilme uzunlugu degerleri elde edilmistir.

Yikamaya dayanikli su-yag iticilik ve gug¢ tutusurluk etkisi elde edilen G18 ve G48(2)
receteleri ile islem goren kumas 6rneklerinin egilme uzunlugu degerleri ise sirasiyla
8; 7,83 cms’dir. Kumas ornekleri sertlesme egilimi gostermistir (Tablo 3.2; Tablo 3.3;
Tablo 3.4; Tablo 3.5).
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Sekil 3.19 islem gérmeyen kumas ve (a) Su-yag iticilik islemi receteleri, (b) Polimer

/veya guc tutusurluk islemi receteleri, (c) Akrilat ve Florkarbon

[

icermeyen su-yag ve
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esasli polimerleri iceren su-yag velveya gu¢ tutusurluk islemi regeteleri, (d) Vinil
asetat esasli polimerleri iceren su-yag vel/veya gic tutusurluk igslemi receteleri ile

islem goren kumas 6rneklerinin egilme uzunlugu degerleri

3.13 Burusmazlik Agisi Sonuclari

Burusmazlik acgisi 6lgimui sonuglarina gore TDFOES ve HDMS katkili asidik nanosol
cOzeltileri ile islem goéren kumasglarin genel olarak islem gérmemis kumasa gore daha
duslk burusmazlik acisi degerine sahip oldugu (90”den 58,5° ve 86° arasi [S1'den
S5’e]) bulunmustur. Ayrica TDFOES katkili bazik nanosol ¢ozeltileri ile islem goren
kumaslar daha duslk burusmazlik acgisi degerine (64° [S6]) sahipken, HDMS katkili
bazik nanosol c¢ozeltileri ile islem gbren kumaslar ise yuksek burusmazlik agisi
degerine (101° [S7]) sahip oldugu bulunmustur. Hekzadesiltrimetoksisilanin (HDMS)
uzun karbon zinciri sayesinde burusmazlik etkisi go6sterdigi dusunulebilir.
Konvansiyonel isleme gore kaplanan kumaslarin da burusmazlik agisi degerinin
islem gérmemis kumasa gore dusik oldugu (90%dan 79,5%a (K3)) tespit edilmistir.
TDFOES ve HDMS miktarinin 2 katina artiriimasi burusmazlik degerlerinin artmasina
(97° ve 108° [S8 ve S9]) neden olmustur (Sekil 3.20a).

Burusmazlik agisi degerlerinde islemsiz kumasa gore bazi regetelerde azalma bazi
recetelerde ise artma gozlenmistir. TDFOES ve HDMS ile asidik kosullarda islem
goren kumas orneklerinin (S1 ve S3) burusmazlik agisi degerleri islem gérmemis
kumasa gore duserken (sirasiyla 90”den 85° ve 75%ye) TDFOES ve HDMS'nin
konsantrasyonu artirildiginda (S8 ve S10) burusmazlik acisi degerleri (sirasiyla
90%tan 97° ve 108°) islem gérmemis kumasa gore artmistir. lyi su iticilik ve yag iticilik
degerleri icin optimum kosullar olarak belirlenen S3 recetesine Ruco Guard AFB
ilavesi ile Uretilen S5 recetesine gore islem géren kumasin burusmazlik degerinde de
onemli bir degisim go6zlenmemistir (90”den 86°). Sonuc¢ olarak kumasin dogal
Ozelliklerin 6Gnemli bir degisim olmamistir (Sekil 320a).

VTEO, FES, ZrA, TIPT, AMMO ve GLYEO katkili nanosoller ile kaplanan kumaslarin

burusmazlik degerlerinde ise (S10'dan S16'a) AMMO Kkatkili nanosol ile islem géren
kumas disinda (61°, [S15]) 6nemli bir disiis gozlenmemistir. Ozellikle VTEO, FES ve
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GLYEO baslatici maddeleri kullanarak hazirlanan ¢ozeltiler (S10, S11, S16) ile islem
goren kumaslarin burusmazlik acisi degerlerinin islem gérmemis kumasa goére arttigi
(siraslyla 131° 104° ve 110°) tespit edilmistir. Burusmazlik acisi degerlerinde en
fazla artis (90”den 131%e) VTEO baslatici maddesini iceren cozelti ile islem goren
kumasta (S10) ile islem gormus olan kumasta gorulmustir. Bu maddeler ile 6zellikle
sol-jel yontemi ile kumaslara burusmazlik 0zellik kazandirmak amaciyla
calisilabilecegi sonucuna varilmisgtir. Burusmazlik agisi degerlerinde en fazla disus
(90”den 61°ye) ise AMMO baslatici maddesi iceren c¢ozelti (S15) ile islem gérmus
kumasta gorulmastur (Sekil 3.20a).

S17a-S21b arasindaki receteler 6zel su iticilik islemleri gormus kumas orneklerinin
burusmazlik degerleri 53° (S18a) - 69° (S17b) arasinda degismistir ve dusik
burusmazlik acisi degerleri gostermislerdir (Sekil 3.20a).

S22, S23, S24 regeteleri ile 0zel su iticilik islemleri gérmis kumas oOrneklerinin
burusmazlik degerleri sirasiyla 65°% 79° 55,5° olarak tespit edilmistir ve bu érnekler
de nispeten dusuk burusmazlik agisi degerleri vermistir (Sekil 3.20a).

Gug tutusurluk konvansiyonel bitim isleminde (K1) burusmazlik agisi degeri islem
gérmemis kumasa gore az miktarda azalirken (90'dan 86%a), su-kir-yag iticilik ve gtic
tutusurluk kombine konvansiyonel bitim iglemleri ile (K2 ve K4) islem goren
kumaslarin burusmazlik acisi dederleri artmistir (90’dan 101,5 ve 107%a) (Sekil
3.20b)

Polimer icermeyen su-yag iticilik ve/veya gug tutusurluk bitim islemlerinde G3, G6,
G31, G34 ve G44 (siraslyla, 93%101°% 96,5% 100%111,5° disinda diger 6rneklerde
(sirasiyla G29 (43,5°) < G24 < G15<G12<G15<G13<G30<G8<G32<Gl4 <
G10 < G7 < G1 < G33 < G35 < G36 < G43 (89,17°) islem gérmemis kumasin
burusmazlik acisi degerinden dusuk burusmazlik acisi degerleri elde edilmistir (Sekil
3.20b).

Tek basina akrilat (K5) ve florkarbon (K8) esasli polimerlerle konvansiyonel islem
goren kumas ornekleri sirasiyla 135,50° ve 49,50° burusmazlik agisi degerleri
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vermiglerdir. Florkarbon esasl polimerleri iceren nanosol recgeteleri ile islem goren
kumas oOrnekleri icin nispeten dusik burusmazlik agisi degerleri (G17, G19, G22;
sirasiyla 94°% 92° 90° elde edilirken, akrilat esasli polimerleri iceren nanosol
receteleri ile islem goéren kumas Ornekleri icin 120°-142,33° arahginda yiksek
burusmazlik agisi degerleri elde edilmistir (Sekil 3.20c).

Tek basina vinil asetat (K6) esasli polimerle konvansiyonel islem goren kumas
ornekleri 48,50° olarak disuk burusmazlik acisi dederi vermistir. Vinil asetat esasli
polimerleri iceren nanosol receteleri ile islem goren kumas 6rneklerinde hazir ticari
vinil asetat esasli polimer kullanildiginda (G16, G18, G21, G23, G26, G28, G38,
G40, G42, G46, G48, G48(2) receteleri icin) 40,17° (G46)-66,17° (G38) araliginda
disuk burusmazlik acgisi degerleri elde edilirken, emulsiyon polimerizasyonu yontemi
ile vinil asetat polimerinin Uretimi sirasinda nanosol icermeyen G49 recetesi ile islem
goren kumas oOrneginde 40° burusmazlik acisi ve nanosollerle kombinasyonun
gerceklestirildigi G50-G55 receteleri arasinda 49° (G55)-78,25° (G53) gibi yine diistk
burusmazlik acisi degerleri elde edilmistir (Sekil 3.20d). Polimer katkili nanosollerle
islem goren kumas oOrneklerinde en dusuk burusmazlik agisi degerleri vinil asetat
esasli polimerlerle kombinasyonla, daha sonra florkarbon esasli polimerlerle
kombinasyonla elde edilirken, en yuksek burusmazlik agisi degerleri akrilat esasli
polimerlerle nanosollerin kombine edildigi recetelerle islem géren kumas érneklerinde
elde edilmistir.

Yikamaya dayanikli su-yag iticilik ve guc tutusurluk etkisi elde edilen G18 ve G48(2)
receteleri ile islem goren kumas orneklerinin burusmazlik agisi degerleri ise sirasiyla
50; 54,5%dir. Bu kumas orneklerinin burusmazlik acisi degeri islem gérmemis
kumasa gore dusmustur (Tablo 3.2; Tablo 3.3; Tablo 3.4; Tablo 3.5).
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Sekil 3.20 islem gérmeyen kumas ve (a) Su-yag iticilik islemi receteleri, (b) Polimer
icermeyen su-yag ve/veya gugc tutusurluk islemi receteleri, (c) Akrilat ve Florkarbon
esasli polimerleri iceren su-yag velveya gug¢ tutusurluk islemi regeteleri, (d) Vinil
asetat esasli polimerleri iceren su-yag vel/veya guc tutusurluk islemi receteleri ile

islem gdren kumas drneklerinin burusmazlik acisi degerleri
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3.14 SEM ile Kuma slarin Yapisal Analizi Sonuclari

Cesitli secilmis su-yag iticilik ve/veya guc¢ tutusurluk islemleri gérmis kumas
orneklerinin  SEM gorunttleri Sekil 3.21; Sekil 3.22; Sekil 3.23; Sekil 3.25'de
verilmigtir. Nanosoller ile ve konvansiyonel receteye gore islem goren kumasglarin

ylzeyinde puruzli veya purtzsiuz film kaplamalart SEM goruntilerinde gozlenmistir.

Sekil 3.22; Sekil 3.23; Sekil 3.24'te kaplanan malzemelerin SEM goruntilerine gére
kaplanan liflerin ylzeyinin daha purizsiuzlestigi ve boylece kaplamanin varligi
gosterilmistir. islem gérmemis liflerin enine kesitleri 12 pm civarinda iken, kaplanan
liflerin kalinhklarinin 12-15 pm arasinda degistigi gézlenmigtir. Polimerik malzemeler
iceren coOzeltilerle kaplanan kumaslarin goézeneklerinin kapanarak surekli bir film
olusturacak sekilde kaplamalarin olustugu tespit edilmigtir. Ayrica melamin iceren G7
recetesine gore kaplanan kumaslarin yilizeyinde partikiler formda taneciklerin
dizgunsuz olarak dagiimis oldugunun goértulmesinden dolayr homojen bir kaplama
Uretilemedigi ve melaminin ¢ozelti icerisinde diizgun bir sekilde ¢ézilememis oldugu
ispatlanmistir. Ayrica su-yag iticilik iglemlerinde; S12 (ZrA iceren) ile islem goéren
kumas 0Ornegi yuzeyinde cesitli kirllmalar (cracks), S14 (TIPT igceren) Orneginin
yuzeyinde partikiler formda birikintiler, S17b (¢inko nitrat ve HMDS iceren) ve S19b
(aliminyum sulfat ve HDMS iceren) orneklerinde de partikiler formda cokeltiler
gozlenirken, S23 (¢inko silfat ve GLYEO iceren) drneginde daha homojen ve diizgin

bir yizey kaplamasi gozlenmigtir (Sekil 3.21).

Konvansiyonel polimer icermeyen su-yag iticilik ve/veya gic tutusurluk islemleri ile
(K1, K2, K3, K4) kumas yuzeyinde homojen ve dizgun bir yilizey kaplamasi

gOzlenmisgtir.

Polimer icermeyen su-yag iticili ve/veya gugc tutusurluk iglemi géren G1, G3, G6, G8,
G10, G12, G14, G24, G29, G30, G33 ve G36 (genel olarak AHF, TF, fosforik asit,
guanidin fosfat ve borik asit iceren 6rnekler) drneklerinde dizgin ve homojen bir
kaplama gozlenirken, G31 (antimon asetat iceren), G32 (¢cinko asetat iceren) ve G34

(antimon asetat iceren) o6rneklerinde ylzeyde partikil birikintileri, G43, G44



orneginde ise Ure-formaldehitin de ¢capraz baglayici etkisi ile gdzenekleri de dolduran
bir film tabakasi gozlenmigtir (Sekil 3.22).

SEM gorintilerine gore tek basina polimerleri iceren receteler (K5, K6, K8) ve
akrilat, flor karbon ve vinil asetat esasl polimerleri iceren recetelerle iglem goéren
kumas Ornekleri daha cok godzenekleri de kapatan yogun bir film tabakasi ile
kaplanmigtir. (Sekil 3.23, Sekil 3.24).

Yikamaya dayanikli su-yag itici ve gu¢ tutusur kaplamalarin gelistirildigi G18 ve

G48(2) recgeteleri ile islem goéren kumas orneklerinde de belirgin sekilde lifler

arasindaki bosluklari da dolduran yogun bir film tabakasi goralmustir (Sekil 3.24).
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Sekil 3.21 islem gérmeyen kumas ve cesitli su-yag iticilik islemleri gérmis kumasg

orneklerinin SEM goéruntuleri
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Sekil 3.22 islem goérmeyen kumas ve polimer icermeyen su-yag velveya gug

tutusurluk iglemi recgeteleri ile igslem goren kumas Orneklerinin SEM gorantileri
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Sekil 3.23 islem gérmeyen kumas ve akrilat ve florkarbon esash polimerleri iceren
su-yag vel/veya gugc tutusurluk islemi receteleri ile islem goren kumas Orneklerinin
SEM goruntileri
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G54 G55

Sekil 3.24 islem gormeyen kumas ve vinil asetat esasli polimerleri iceren su-yag
velveya guc tutusurluk islemi receteleri ile islem goren kumas orneklerinin SEM

gorantuleri

3.15 FTIR-ATR ile Kuma glarin Yapisal Analizi Sonuglari

FTIR-ATR spektralari sonucuna gére (Sekil 3.25; Sekil 3.26) 3200-3600 cm™ bandi
O-H gerilmesi nedeniyledir. 2200-2600 cm™ bandi C-H gerilmesi nedeniyledir. CH;
ve CHs gruplarinin varlig 2400-2900 cm™ bélgesinde olusan titresim moduyla
gOzlenebilir. Bu bolgelerde tum o6rneklerin spektralarn yaklasik olarak benzerdir.
1000-1110 cm™ band bélgesinde Si-O baglarinin katkisi gorilir [CIRELI ve ark.,
2007].

Fosfat iceren silika esasli nanosol kaplamalarinda 1400-3600 cm™ frekans araliginda

gorilen O-H bandi daha dusuk frekanslara kaymistir. Fosfor bilesiklerinin ilavesi ile
O-H ve C-H bandlarinin frekanslari azalmistir. 1000-1110 cm™ band bélgesinde Si-O
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baglarinin katkisi gérilir. Fosfor iceren kaplamalarda 900-600 cm™ bandi Si-O
baginin katkisi nedeniyledir. Fosfor icermeyen silika sollerin kullanimi i¢in Si-O piki
disuik absorbansa sahip iken, fosfor katkili silika soller icin ise Si-O piki yuksek
absorbansa sahiptir. 700-1400 cm™ frekansi arasindaki Si-O bandinin fosfor katkili
nanosollerde daha yuksek frekanslara dogru yer degistirdigi gortlmustir. Bunun
nedeni fosfor katkili silika nanosollerde P-O-R ve P-OH baglari nedeniyle 1100-950

cm™ ve ~1050 cm™'de bandlarin gézlenmesi nedeniyle olabilir [CIRELI ve ark., 2007].
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Sekil 3.25 islem gormemis kumas, (a) konvansiyonel su-yag iticilik ve/veya giic
tutusurluk recetelerine gore islem géren kumas o6rnekleri, (b, c, d, e€) nanosoller ile

su-yag iticilik igslemi gormis kumas orneklerinin FTIR-ATR grafikleri
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Sekil 3.26 islem gormeyen kumas ve (a, b) Polimer icermeyen su-yag velveya giic

tutusurluk iglemi receteleri, (c) Florkarbon esash polimerleri iceren su-yad ve/veya
guc tutusurluk iglemi receteleri, (d) Akrilat esash polimerleri iceren su-yag velveya

guc tutusurluk islemi receteleri, (e) Vinil asetat esasl polimerleri iceren su-yag
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ve/veya gugc tutusurluk islemi receteleri ile igslem goéren kumas orneklerinin FTIR-ATR
grafikleri

Yikamadan sonra secilmis orneklerin FTIR-ATR analizleri asagidaki sekilde
incelenmigtir (Sekil 3.27; Sekil 3.28; Sekil 3.29).
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Absorbans (a.u.)
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Sekil 3.27 islem gérmeyen kumas ve secilmis polimer icermeyen su-yag ve/veya giic
tutusurluk islemi receteleri le islem goren kumas orneklerinin yikamadan Once ve
sonra FTIR-ATR grafikleri
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Sekil 3.28 islem gormeyen kumas ve ticari vinil asetat esash polimerleri iceren
secilmis su-yag velveya guc tutusurluk iglemi receteleri ile islem goéren kumas

orneklerinin yikamadan dnce ve sonra FTIR-ATR grafikleri
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receteleri ile iglem goren kumas orneklerinin yikamadan once ve sonra FTIR-ATR

grafikleri
3.16 XRD ile Kuma glarin Yapisal Analizi Sonuclari

Organik-inorganik malzemeler ile kaplanan kumaglarin XRD spektralari $ekil 3.30’da
verilmistir. Silika esasli nanosoller ile kaplanan kumaglarda 2theta= 14.6°, 19.9°
21.5° 22.5° 26.1° 30° 34° 38° 42.3° 48° ve 59.2%de SiO, pikleri gdzlenmistir.
Pamukla birlestirilen malzemede 14.6°, 22.5° ve 26”de piklerde artis gozlenmistir.
Literatlire gore, saf SiO, kserojel filmler amorf karakterlerini gostererek 26° merkez
olacak sekilde genis bir pik gostermislerdir. Kumas tGzerindeki filmler dusik sicaklikta
hazirlandigi icin SiO2'nin kristalin piki gozlenmemistir [CIRELI ve ark., 2007; ROLO
ve ark., 1999].
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Sekil 3.30 islem gérmeyen kumas ve (a) konvansiyonel su-yag iticilik ve/veya giic
tutusurluk iglemi receteleri, (b, c, d) nanosoller ile su-yag iticilik islemi receteleri, (e)
Polimer icermeyen su-yag ve/veya guc tutusurluk islemi receteleri, (c) Akrilat esasli
polimerleri iceren su-yad velveya guc tutusurluk iglemi receteleri, (d) Vinil asetat
esasli polimerleri iceren su-yag ve/veya gug¢ tutusurluk iglemi receteleri ile iglem
goren kumas Orneklerinin XRD spektralari
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SONUC ve ONERILER

Bu proje calismasinda sol-jel yontemi ile pamuklu kumaslarin ytizeyinde hidrofob
ve oleofob ve guc¢ tutusur kaplamalarin gelistiriimesi amaclanmistir. Bu amacla
TDFOES, HDMS, VTEO, ZrA, FES, TIPT ve GLYEO basglatici maddeleri iceren
TEOS cOzeltileri ile pamuklu kumasglar emdirme kaplama yOntemine gore
kaplanmigtir. Ayrica TDFOES ve HDMS maddelerini iceren silika nanosolleri asidik
ve bazik kosullarda ve farkli konsantrasyonlarda hazirlanmigtir. Boylelikle optimum
nanosol hazirlanmasi icin kosullar belirlenmeye calisiimistir. Bu denemelerde sol-jel
iglemi ile yag iticilik 0zelligi elde edilemedigi icin elde edilen optimum sol-jel
cOzeltisine (S3) ticari su-kir-yag iticilk maddesinden 1/3 oraninda kullanarak (S5)
optimum su-kir-yag iticilik sonugclari elde edilmistir. islem géren kumaglarin su ve yag
iticilik 6zelliklerinin tespit edilmesi ile birlikte dogal tekstil 6zelliklerindeki degisimi
belirlemek amaciyla kopma mukavemeti, yirtiilma mukavemeti, egdilme uzunlugu,
burusmazlik acgisi degerleri, su buhari gecirgenlik degerleri ve beyazlik ve sarilik
degerleri test edilmigtir. En iyi su-yag iticilik o©zellikleri ile birlikte kumaslarin
hazirlanmasi icin optimum calisma kosullari belirlenmistir. 4 ml HDMS kullanarak, 5
g/l Ruco Guard AFB ilavesi ile hazirlanan silika soller ile asidik kosullarda yapilan
kaplamalarin (S5) en iyi su-yag iticilik ve kabul edilebilir tekstil performans
Ozelliklerine sahip oldugu tespit edilmistir.

Daha sonra ki agsamada guanidin fosfat, fosforik asit, amonyum hidrojen fosfat,
sodyum hekzametafosfat, trifenil fosfat, disodyum hidrojen fosfat, antimon asetat,
cinko asetat, borik asit gibi gu¢ tutusur etken maddeleri katkili nanosol regeteleri ile
calisiimistir. En iyi gu¢ tutusurluk degerleri 2 farkh konsantrasyonda calisarak (5,82
gr ve 11, 64 gr) guanidin fosfat ilavesi ile (G1, G3, G24, G29, G30; G43; sirasiyla LOI
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degerleri sirasiyla YO %47,61; 29,2; 50,03; 50,03; 43,04; 38,05; YS %19,52;
18,25;17,08; 18,00; 19,07; 19,01) elde edilmigtir. Fakat hala elde edilen gtc¢
tutusurluk etkileri yikamaya dayanikli degildir.

Gugc tutusurluk 6zelliginin yikamaya dayaniklihgr artirmak icin nanosol recetelerine
ure velveya formaldehit ilavesi yapilmistir (G6, G30, G43, G44; sirasiyla LOI
degerleri YO %30,06;43,04; 38,05; 29,33; YS %21,48; 19,07;19,01;18,05).

Gugc tutusurluk 6zelliginin yikamaya dayaniklihgl artirmak icin nanosol recetelerine
akrilat (G2; LOI YO %21,54; YS %20,49), florkarbon (G17, LOI YO %25,98; YS
%19,97) ve vinil asetat (G23; LOI YO %24,15; YS % 21,02) esasli polimerler ilavesi

ile hazirlanan polimer ¢ozeltileri ile calisiimistir.

Su-yag iticilik ve guc tutusurluk 6zelliginin kombinasyonu ile yikamaya dayaniklihgi
artirmak icin nanosol recetelerine akrilat (G4; LOI YO %21,54; YS % 19,97),
florkarbon (G17, LOI YO %25,98; YS %19,97) ve vinil asetat (G16; LOI YO %24,15;
YS %21,02) esasl polimerler ilavesi ile hazirlanan polimer ¢ozeltileri ile calisiimigtir.

Yikamaya dayanim acisinda en olumlu sonuglari vinil asetat esasl polimer ilavesi ile
elde edildigini sonucuna varilarak guanidin fosfati 2 katina ¢ikarilarak (G18; LOI YO
%28,48; YS % 22,06) ve ure ve/veya formaldehit ile kombine edilerek (G46; G48 ve
G48(2); LOI YO %27; 27; 27,96; YS %23,2; 22,93; 23,54) orneklerin yikamaya
dayanim Ozelliklerinin daha da gelistiriimesi amaclanmistir. Sonug¢ olarak G48(2) ile
ve (re-formaldehit ilavesi olmaksizin G18 recetesi ile islem goéren kumas
orneklerinde yikamaya dayanikli su-yag ve gugc tutusurluk 6zelligi elde edilmigtir. G48
(2) recetesiyle iglem goren kumaslarin dogal ozellikleri G18 recetesiyle iglem goéren
kumas orneklerinin dogal 6zelliklerine gore daha kotilestigi icin G18 recetesi ile elde

edilen 6zelliklerin daha avantajli oldugu tespit edilmistir.

Ayrica vinil asetat monomerinin emulsiyon polimerizasyonu sirasinda ortama nanosol
cOzeltisinin ilavesi ile yikamaya dayanikli su-yag itici ve gig¢ tutusur 0zellikte kumasin
geligtiriimesi icin calisiimis (G50-G55) en iyi sonuglar tGre- formaldehit yerine capraz
baglayici olarak Ruco Coat FX 8000 ilavesi ile G53 (YO LOI %30,47; YS %20,34)
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recetesi ile iglem gbren kumas orneginde elde edilmistir. Fakat 6zellikle yikamadan
sonra dikey gugc tutusurluk testinde bu kumas 6rneginin 13 sn alev yayllma siresi
gostererek yandigi tespit edilmistir. Ticari vinil asetat polimeri ile calismada ise dikey
glc tutusurluk testinde G18 ve G48 (2) receteleri ile islem goren kumaslar

yikamadan sonra da alev sonduraldigunde yanmamislardir.

Elde edilen kumas orneklerinin dogal tekstil 6zelliklerindeki degisimi belirlemek
amaclyla yirtilma mukavemeti, egilme uzunlugu, burusmazlik acisi degerleri ve
beyazlik ve sarilik degerleri test edilmigtir. Ayrica kumas drneklerinin FTIR-ATR, XRD
ve SEM ile ayrintih analizleri gerceklestiriimigtir. Tum c¢ozeltilerin viskozimetre
kullanarak viskoziteleri incelenmistir. Ayrica kumas Orneklerinin gic¢ tutusurluk
Ozelliklerinin belirlenmesi icin LOI, dikey gu¢ tutusurluk ve DTA-TG analizleri

gerceklestirilmistir.

islem goéren kumaslarin genel olarak dogal 6zelliklerindeki degisimler incelendiginde
ise, islem goren kumaslarin beyazlik degerlerinin dustigu, sarilik degerlerinin arttigi,
burugsmazlik degerlerinin degistigi, egilme uzunlugunun arttigi ve kumasin sertlestigi
ve yirtilma mukavemeti degerlerinin distugd bulunmustur. Hazir polimer icerikli
nanosol kaplamalarin kumasin dogal Ozelliklerini 6nemli miktarda etkiledigi,
yikamaya dayanikli su-yag iticilik ve gug tutusurluk 6zelligi elde edilen G18 ve G48(2)
recetelerine gore islem goéren kumas orneklerinde G18 recetesine gore islem géren
kumasin islem gormemis kumaga gore dogal Ozelliklerinin G48(2) recetesine gore

islem gbren kumastan nispeten daha iyi oldugu tespit edilmigtir.
Sonug olarak bu proje calismasinda pamuklu kumas icin ticari olarak kiyaslanabilir ve

uygulanabilir nitelikte ve ylkamaya dayanikli su-yag itici ve gu¢ tutusur sol-jel
kaplama yontemi geligtirilmigtir.
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Tekstil materyallerinin yizey modifikasyonunda sol-jel teknolojisinin kullanimi malzeme bilimlerindeki
gelismelerle son 10 yilda biyik 6nem kazanmistir. Tekstil bitim islemlerinde sol-jel teknolojisinin kullanimi ile
tekstil materyallerine fotokromik, elektrokromik ve termokromik, asinma dayanimi, filtrasyon, adsorpsiyon ve
secici-gecirgenlik 6zellikleri, UV-koruyucu 6zellik, antistatik 6zellik, antimikrobiyal 6zellik, kendi-kendini
temizleme, burusmazlik, siperhidrofob 6zellik, gu¢ tutusurluk ve su, kir-yag itici 6zellikler gibi cok cesitli
fonksiyonel 6zellikler kazandirilabilir. Konvansiyonel tekstillere gore, katma degeri yuksek, farkli ve cazip
Ozellikler kazandiriimis multifonksiyonel tekstillerin  Pazar payl giderek artmaktadir. Glnimuzde
multifonksiyonel tekstiller, tekstil endustrisindeki degisimlerle birlikte 6nem kazanmaktadir. Tekstil
isletmesine de kolaylikla uygulanabilen ve basit bir uygulama ydntemine sahip olan sol-jel teknolgjisi ile
nanoboyutta kaplanan filmler ile tekstil materyaline pek ¢ok &zellik tek bir proses ile kazandirilabilmekte ve
bdylece ilave fonksiyonel Ozellikler verilerek ¢ok yonli bir tekstii materyalinin  Uretimi
gerceklestirilebilmektedir. Bu proje calismasinda sol-jel teknolojisini kullanarak tekstil materyallerine su, yag
itici ve gic tutusur Ozellik kazandinimasi ve bu 06zelliklerinin gelistiriimesi amaglanmistir. Bu proje
kapsaminda konvansiyonel yontemler ile ve sol-jel yontemi ile elde edilen iticilik ve gic¢ tutusurluk
performanslari, tekstil malzemesinin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerindeki degisimler ve bu bitim iglemleri igin
kullanilan kimyasal madde sarfiyati ve uygulanan bitim isleminin kalciidr kargilastinimigtir. Bu proje
calismasinda bu amacla kumaslarin tretiminde cesitli alkil modifiye silanlar veya hidrofob organik maddelerle
modifiye edilmis alkoksi silanlar kullanarak kumasglara su itici 6zellik kazandirilirken fosfor katkili organik
modifiye silanlar ile gi¢ tutusur 6zellik es zamanh olarak veya ayri olarak kazandiriimaya calisiimistir. Ayrica
silanlar ile birlikte ayni banyoda organik polimerlerin karistiriimasi ile organik inorganik hibrid c¢ozeltiler
hazirlanmigtir. Bu sayede Uretilen organik inorganik hibrid malzemeler ile organik ve inorganik kismin
avantajlari kombine edilmistir. Ayrica bu sayede kaplanan kumasin kullanim performans &zellikleri
gelistiriimigtir. Ozellikle giic tutusurluk bitim igleminden beklenen yikama dayanimi organik polimerin
baglayici etkisi ile hibrid malzemelerin kullanimi sayesinde gelistiriimeye c¢alisiimistir. Hazirlanan organik-
inorganik hibrid polimerlerin viskozitesi incelenmis ve rakle ile siyirma yontemi ile kaplamalar
gerceklestiriimistir. Kaplanan kumaslarin DTA-TG, XRD, FTIR-ATR ve SEM cihazlari ile ayrintili analizleri




gercelestirilmistir. Ayrica su iticilik degerleri temas agisi 8l¢imu ve puskirtme test yontemi ile, glc tutusurluk
Ozellikleri LOI 6lguim cihazi ve dikey gugc tutusurluk cihazi ile belirlenmistir. Ayrica bu 6zelliklerin ¢oklu evsel
yikamalar sonundaki dayanimlari tespit edilmistir. Farkli organik inorganik malzeme kombinasyonlari ile
yapilan ¢alismalar sonucunda en iyi su iticilik ve gu¢ tutusurluk degerlerine sahip kumas belirlenmistir. Sonug
olarak sol-jel yontemi, tekstil malzemelerine su, yag itici ve gi¢ tutusur bitim islemleri icin konvansiyonel

yontemlere alternatif bir yontem olarak sunulmustur.

Anahtar Kelimeler: Sol-jel teknolojisi, nanoteknoloji, su-yag iticilik, gii¢ tutusurluk, organik-inorganik

hibridler, pamuklu kumas
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