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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

SELULOZIK ESASLI KUMASLARA GUC TUTUSUR OZELLIK
KAZANDIRAN YENILIKCi MALZEMELER GELISTIiRILMESI

Yasemin AKSOZ

Anadolu Universitesi
Tleri Teknolojiler Anabilim Dah
Nanoteknoloji Bilim Dal
Damsman: Mustafa E. UREYEN
2014

Dogal lifler igerisinde en genis kullanim alanina sahip olan pamuklu
kumaglarin kolay yanmalari ciddi bir sorun teskil etmektedir. Bu tez ¢aligmasinda,
pamuklu kumaslarin yanma performanslarini arttirmak amac ile ¢inko borat ve
fosfor esasli kimyasal iceren yeni malzemeler gelistirilmeye ¢alisilmis ve yaygin
kullanilan gii¢ tutusur ticari kimyasallar ile performanslart karsilastirilmistir.
Oncelikle etken maddelerin tane boyutlar1 mikron alti seviyelere diisiiriilmiistiir.
Kimyasallar emdirme yontemi ile kumaslara aplike edilmistir. Malzemelerin
karakterizasyon testlerinde ve uygulama yapilan kumaslarin yiizey analizlerinde
taramali elektron mikroskobu kullanilmistir. Kimyasallarin ve islem goren
kumaglarin termal analizleri TG/DTA ile, spektroskopik analizleri FITR/ATR ile
ve renk degisimleri de spektrofotometre ile gerceklestirilmistir. Kumaslarin
yanma performanslar1 Limit oksijen indeks testi (LOI) ve dikey yanma test
yontemi ile degerlendirilmistir. Tez ¢alismasi sonucunda pamuklu kumasin giic
tutusurluk  degerini arttiran malzemeler elde edilebilmistir. Birbirlerini

destekleyen LOI, dikey yakma ve termal analiz sonuglarina ulagilmistir.

Anahtar Kelimeler: Giig tutusur, pamuk, ¢inko borat, dikey yanma testi, LOI



ABSTRACT
Master of Science Thesis

DEVELOPMENT OF NOVEL FLAME RETARDANTS FOR
CELLULOSIC FABRICS

Yasemin AKSOZ

Anadolu University
Department of Advanced Technologies
Nanotechnology Program
Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Mustafa E. UREYEN
2014

Despite their widespread use, the low fire resistance of cotton fabrics
brings up serious concerns. In this study, to improve the cotton fabrics burning
behaviour zinc borate, phosphor based chemicals and flame retardant chemicals
were used. Particle size of zinc borate and phosphorus based chemicals were
decreased to submicron scale by attrition milling and planetary mill. All chemicals
were applied to cotton fabrics by padding. SEM was used for characterization of
chemicals and surface analyses of fabrics. Thermal analysis of chemicals and
treated cotton fabrics were performed by TG/DTA. FTIR/ATR also was used for
surface analyses of treated fabrics. Spectrophotometer was used to determine
colour change of fabrics. Burning performance of treated cotton fabrics was tested
by using Limiting Oxygen Index (LOI) and vertical burning test methods. In this
thesis materials that increase the flame retardancy of the cotton fabrics were
developed. The decrease in flammability of cotton fabrics were apparent due to
the LOI, vertical flammability and thermal characterization test results which are

in good agreement.

Keywords: Flame retardant, cotton, zinc borate, vertical flame test, LOI
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1  GIRIS

Tekstiller organik yapida malzemelerdir ve bu yapilar1 nedeni ile kolay
yanabilirler. Bu nedenle ev tekstili, hastane, kiitiiphane gibi kamuya agik alanlarda
kullanilan dosemelik, perde, itfaiyeci giysileri, askeri giysiler olasi bir yanginda
insanlarin zarar gérmesi riskini arttirmaktadir. Yanginlarda meydana gelen can ve
mal kayiplarimin 6nemli bir sebebi tekstil triinleridir. Bu durum gii¢ tutusur
tekstiller konusunda caligmalar yapilmasimi gerekli kilmistir. Uzun yillardir
yapilan gii¢ tutusur tekstil iiretimine dair ¢alismalar sonucu birgok yontem ve
kimyasal gelistirilmistir. Gelistirilen kimyasallarin biiyiik ¢ogunlugu toksik
ozelliklerinden  dolayr  giiniimiizde  kullanilamamaktadir.  Gli¢  tutusur
uygulamalarinda yasanan zorluklar nedeni ile yeni giic tutusur malzemeler
gelistirmek biiylik 6nem tasimaktadir. Nanoteknoloji sagladig1 avantajlarla tekstil
alaninda da ilgi gormiis ve pek c¢ok ticari uygulama alan1 da bulmustur. Son
yillarda yapilan calismalar, iirlinlere yeni fonksiyonel 6zellik kazandiran nano
boyutta kimyasallar ve ¢ogunlukla bu malzemeler kullanilarak tasarlanan kumas
ve giysi gelistirilmesi, nano kompozitler, nano lifler gibi konulara odaklanmistir.

Tekstil lifleri arasinda poliesterden sonra en yaygin kullanilan seliilozik
esasli pamuk lifi ise yukarida belirtilen iirlinlerin ¢ogunda tercih edilmektedir.
Pamuk, diger seliilozik esasli dogal lifler (keten, kenevir, rami vs) ve rejenere
seliiloz liflerine (viskon, modal, tencel, bambu vs) yapisal olarak gii¢ tutusur
olmadiklar i¢in genellikle kalic1 olan ya da olmayan kimyasallar bitim islemleri
ile aktarilmakta ve bu tekstillere gii¢ tutusur 6zellik kazandirilmaktadir [1].

Bu caligmada en yaygin kullanilan seliiloz esasli lif olan pamuktan
iretilmis dokuma kumaglara emdirme yontemi ile uygulanabilen ¢inko borat ve
fosfor esasli kimyasallar iceren apre kimyasallar1 gelistirilmeye calisiimistir.
Ayrica yaygin olarak kullanilan kalict ve kalici olmayan ticari kimyasallar da
calisma kapsaminda kumaslara uygulanmis ve gelistirilen malzemeler ile
performanslart karsilastirilmistir.  ilk olarak ¢inko borat ve fosfor esash
kimyasallarin tane boyutlari mikron alti seviyelere indirilmistir. Kimyasallar
pamuklu kumaslara emdirme yontemi ile laboratuar tipi fulardda aplike edilmistir.

Sec¢ilen kimyasallarin ve islem goren kumaglarin yiizey analizleri taramali



elektron mikroskobu (SEM) ile gergeklestirilmistir. Malzemelerin tane boyutlari
atritdr degirmen ve eksenel degirmen ile diisiiriilmiistiir. Ogiitme sonrasinda tane
boyutlar1 ve elde edilen siispansiyonlarin zeta potansiyelleri Zetasizer tane boyutu
Olclim cihazi ile Slgiilmiistiir. Apre isleminde kullanilan kimyasallarin ve islem
goren kumaglarin termal analizleri TG/DTA ile yapilmistir. Apre islemi goren
kumaglarin yanma performanslari Limit oksijen indeks (LOI) testi ve dikey yanma
testi ile degerlendirilmistir. Islem goren kumaslarin yiizey analizlerinde FTIR,
renk degisimlerinin degerlendirilmesinde spektrofotometreden yararlanilmistir.
Atritor degirmen ve eksenel degirmende Ogiitiilen kimyasallarin tane
boyutlar1 mikron alt1 seviyeye indirilebilmistir. Gelistirilen apre kimyasallari ile
kabul edilebilir seviyede gii¢ tutusur 6zellige sahip kumagslar elde edilebilmistir.
Sonug olarak ticari kimyasallara alternatif olarak kullanim potansiyeli olan

malzemeler belirli seviyeler i¢in gelistirilebilmistir.



2  GUC TUTUSUR TEKSTILLER

Yapilan arastirmalar yanginlarin %20’sinin tekstil kaynakli oldugunu
gostermektedir. Tekstillerin insanlarla yakin temas halinde olmalari, kolay
yanmalart ve genis kullanim alanma sahip olmalart nedeniyle, 6zellikle riskli
alanlarda, gili¢ tutusur o6zellige sahip olmalari biiyiik 6nem tasimaktadir. Giig
tutusur tekstiller, yiiksek 1sida ¢alisan isgilerin kiyafetleri, itfaiyeci giysileri, askeri
giysiler, ugaklarda kullanilan dosemelik kumaslar, yer kaplamalari, battaniye,
bebek yataklari, yatak takimlari, hastane yataklari, hali, perde gibi ¢ok genis
kullanim alanina sahiptir. Bu sebeple gii¢ tutusur tekstillerin tiretimi konusunda
birgok ¢alisma yiritilmiistir ve hala yiritiilmektedir. Tekstillere gii¢ tutusur
ozellik kazandirma konusunda tekstillerin yanma mekanizmalarinin bilinmesi
biiyiik 6nem tagimaktadir. Bu nedenle bu bdliimde dncelikle yanma mekanizmasi

hakkinda bilgi verilmistir.

2.1 Yanma Mekanizmasi

Yanma olaymin ger¢eklesmesi i¢in ortamda oksijen, alev kaynagi ve
yanici malzeme olmasi gerekmektedir. Tekstiller belirli bir siire 1s1ya ve/veya
aleve maruz kaldiklarinda piroliz sicakligi olarak adlandirilan bir noktaya
ulagirlar. Bu sicaklikta tekstiller bozunmaya baglar ve piroliz iirlinleri agiga ¢ikar.
Piroliz iriinleri yanmayan gazlar, yanicit gazlar, sivi parcalanma iiriinleri ve
komiirlesme kalintilaridir. Havadaki oksijen, tekstil tiriinleri (yanici malzeme) ve
piroliz sonucunda agiga cikan yanici gazlar, ortamin 1sis1 ile birleserek yanma
reaksiyonunu besler. Yanma bagsladiktan sonra da olaymn devami igin ortamdaki
piroliz triinleri 6nem kazanmaktadir. Genellikle tekstil triinleri piroliz ile
pargalanmaya ya da yanma basladiklarinda reaksiyonun devam etmesini
saglayacak sekilde yanici gazlar ve 1s1 agiga ¢ikmaktadir. Yanma reaksiyonu ya
tekstil Uriini ya da ortamdaki oksijen bitinceye kadar devam etmektedir.
Komiirlesme kalintilari, sivi pargalanma iiriinleri ve yanmayan gazlar ise yanma

reaksiyonunu besleyen bu faktorlerin etkisini azaltmaktadir. Gii¢ tutusur tekstil



tiretiminde segilen kimyasallarin piroliz mekanizmasini degistirerek yanmanin
devam etmesini engellemesi beklenmektedir.

Yanma sirasinda aciga ¢ikan 1s1, tekstil mamuliiniin erimesi,
pargalanmasi, piroliz {irlinlerinin buharlagmasi, buharin tutugsma sicakligina kadar

1sitilmast ve ¢evreye yayilan 1s1 kaybinin toplamindan biiyiikse yanma meydana

gelir.
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Sekil 2. 1 Tekstil malzemelerinin yanma mekanizmasi [2]

Horrocks’un [2] tanimladig1 yukaridaki sistemde termal olarak bozunan

veya pirolize ugrayan liflerin aciga ¢ikardigi yakit, tutusma ve yanma sonucu



ortaya ¢ikan 1s1 ve havada bulunan oksijen olmak fiizere ii¢ temel bilesen
bulunmaktadir. Bu sistemi sekilde harfler ile gosterilen noktalara miidahale ederek
degistirmek yoluyla, gii¢ tutusur tekstil elde etmek miimkiin olmaktadir. Giig
tutusur kimyasallarin bu noktalarda etkili olmasi beklenmektedir. Sekil 2.1°de
gosterilen A noktasinda 1sinin malzemenin yanmasina devam etmesini saglayacak
diizeyin altina disliriilmesi yani 1smin uzaklagtirnllmasi konusunda etkin
olunmalidir. Bu sekilde etki eden malzemelere 6rnek olarak inorganik, organik
fosfor iceren kimyasallar, aliiminyum hidroksit, aliimina hidrat verilebilir.
Malzeme B noktasinda, tekstil {irliniiniin bozunma sicakliginin arttirilmasinda
etkili olmalidir. Ancak bunun lif 6zelligi olmasi gerektiginden bu noktada
kendiliginden gii¢ tutusur olan lifler kullanilmalidir. C noktasinda, yanma
reaksiyonu sirasinda ag¢iga c¢ikan yanma O&zelligi olan {riinlerin olusumunu
azaltmada ya da komirlesmeyi arttirmada etkin olan kimyasallar tercih
edilmelidir. Bu noktada da seliilozikler ve yiinliiler i¢in kullanilan fosfor ve azot
iceren kimyasallar, yiinliiler i¢in agir metal kompleksleri d6rnek gosterilebilir. D
noktasinda, oksijen ile temasin kesilmesinde ve alev diliisyonunda etkili olan
kimyasallarin tercih edilmesi beklenir. Buna halojen igeren bilesikler 6rnek
verilebilir. E noktasinda, alev ile temasi kesme ve/veya yakitin tutugsma sicakligini
arttirmada etkili olmalidir. Halojen bilesikleri ve antimon oksit kombinasyonlari
bu sekilde etki gosterir.

Piroliz adimindan sonra tekstil malzemesi 1stya maruz kalmaya devam
ederse kritik tutusma sicakligi olarak tanimlanan bir kivilcim ile yanmaya
basladig1 sicakliga ulasir. Tekstil lifleri bir siire daha 1siya maruz kaldiginda ise
kendiliginde tutusabilecegi sicakliga ulasir. LOI degeri tekstil malzemelerinin gii¢
tutusur performanslarin1 6lgmek amaci ile yaygin olarak kullanilan bir test
yontemidir. Tekrarlanabilir ve nicel bir yontem olmasi 6nemli noktalardir. Bir
tekstil numunesinin gii¢ tutusur performansini bagka numunelerle ile kiyaslama
olanag1 saglamaktadir. Ayrica bu kiyaslamada elde edilen LOI degeri 25 ve
tizerinde bir deger ¢iktiginda iiriin giic tutusur kabul edilebilir, 30 ve iizeri
ciktiginda iyi gii¢ tutusur olarak degerlendirilmektedir. Bu sicakliklar ve tekstil
liflerinin LOI degerleri Tablo 2.1’de goriilmektedir [2].



Cizelge 2.1 Tekstil liflerinin cams1 gecis sicakhi@i, erime sicakhi@i, piroliz sicakhgi, kritik
tutusma sicakhigr ve LOI degerleri

Lif Tp (°C)

Pamuk 300

Viskon 350

Yiin 245

Poliester 420- 477

Poliamid 6 431

Poliamid 6,6 403

Poliester 420-447

Polipropilen 470

Nomex 310

Kevlar 590

Tekstil materyallerinin potansiyel yangin tehlikesini belirleyen en 6nemli
Ozellikleri 1s1y1 tizerinde tutma orani, tutugsma kolayligi ve yanma hizidir. Belirli
kalinliktaki bir kumas icin, yogunluk ile 1s1l dayanim arasinda ters orantili bir
iliski vardir. Kumas agirligr ile tutusma ve alevin yayilmasi arasinda da ters
orantili bir iligki bulunmaktadir. Bu durum ortam 1sis1 artarken ortam ile tekstil
irtinii arasindaki 1s1 etkilesimini engelleyici komiirtimsii kalint1 olusturan pamuk,
yiin gibi lifler i¢in dnem arz etmektedir. Bu lifler gibi diger erimeyen liflerden
yapilan kumasglarda ise kalinlik ile 1s1l koruma orantisal olarak artmaktadir.

Tekstil lifleri yanma davranislarina gore dort gruba ayrilmaktadir.
Bunlar, asetat, pamuk, viskon, akrilik gibi yanici lifler; modakrilik, poliamid,
poliester, yiin gibi yanma egilimi az olan lifler; aromatik poliamid (aramid,
kevlar), poliamidimid, polivinil kloriir gibi yanma egilimi ¢ok az olan lifler ve
borkarbid, cam lifi, PTFE, karbon lifi, metal lifi gibi yanmayan liflerdir.

Bu sebeple kullanilacak tekstil materyallerinin seciminde bazi noktalar
dikkate alinmalidir:

e Tekstil malzemesinin 1s1l ve yanma davranist,



e Kumas yapisinin, gramajinin ve giysi seklinin yanma davranigini nasil
etkiledigi,
e Tasariminda kullannom ve rahatllk  Ozelliklerinin g6z  Oniinde
bulundurulmasi [3].
Tekstil liflerinin yanma performanslarinin degerlendirilmesinde goz
oniinde bulundurulan bazi 6nemli parametreler bulunmaktadir:
e Tutusma kaynagi uzaklastirildiktan sonra yanma siiresi,
e Alevli yanma bittikten sonra igten yanma siiresi,
e Alevin yayilma hizi, alan1 ve miktari,
e Testten sonra olusan komiirlesmenin boyu ve alani,
e Damlama, biiziisme ya da erime durumu (genellikle sentetik liflerde
goriiliir),
e Zehirli gaz ya da duman agi8a ¢ikarma durumu,
e Alevin zarar verme boyutu, olusturacagi deligin boyutu ve zayiflatilmis

numune boyutudur.

2.2 Gii¢ Tutusur Malzemelerin Etki Mekanizmasi

Gii¢ tutusurlarin pek ¢ogu kimyasal ve/veya fiziksel mekanizma yoluyla
1sitma, piroliz, parlama ve alev dagilmasi asamalarina miidahalede bulunurlar. Bu
amagcla gaz fazinda veya kat1 fazda etki ederler. Kat1 fazda etki sogutma, yanici
gaz derisimini azaltma ve yalitimdan olusur. Sogutma, endotermik reaksiyon
olusumu desteklenerek yanan malzemeden 1sinin yalitilmas: ile saglanir.
Yanmayan gaz c¢ikisinin - artirilmast  ile  yanmici  gaz  konsantrasyonu
diisiiriilmektedir. Yanan tekstilin lizerinde bir tabaka olusumu saglanarak 1s1 ve
oksijen ile temasi Kkesilerek yalitim saglanir. Kimyasal olarak ise gaz fazinda
yanici gazlarin radikal gruplar gii¢ tutusur kimyasallar tarafindan baglanmakta ya
da komiir olusturularak etki saglanmaktadir. Kati fazda etkili olan kimyasallara
fosfor, klorin ve halojen, gaz fazinda etkili olan kimyasallara brom, antimon ve
azot Ornek gosterilebilir. Sivi par¢alanma iirlinleri yanicit olmayan gazlar birakir
veya yanma Yyiizeyinde piroliz alanin1 sogutmak i¢in endotermik olarak

bozunurlar. Intumesanlar alev veya i1sitya maruz birakildiklarinda genisleyen, 1si,



hava ve piroliz irilinlerine karg1t bir bariyer olarak gdrev yapan gozenekli bir
karbon komiirii olusturmak iizere siser. Fosfor esasli gili¢ tutusurlar genis etki
mekanizmasina sahiptir. Islem aninda seliiloz ile esterlesme reaksiyonlar1 verdigi
bilinmektedir. Ancak genel olarak seliiloz liflerine kati fazda yani yapi termal
bozunurken etki etmektedir. Cogu fosforlu gii¢ tutusur termal bozunma sirasinda
fosforik ve polifosfonik asit formuna geger. Bu iiriinler seliilozun su kaybini ve
komiirlesmeyi hizlandirir.

Bu kimyasallarin etkilerini arttirma amaci ile kati fazda etkili olan
kimyasallar ve gaz fazinda etkili olan kimyasallar birlikte kullanilabilir. Gaz
fazinda etkili olan kimyasal tutusmay1 ve alevlenmeyi geciktirirken, kati fazda
etkili olan kimyasal tekstil tutustuktan sonra alevin yayilmasini &nler. Ornek
olarak, antimon ve halojen, brom ve klorin, brom ve fosfor, antimon ve fosfor,
azot ve fosfor igeren bilesiklerinin kombinasyonlari kullanilabilir.

Gli¢ tutusur tekstil tiretiminde esas nokta piroliz adimin1 degistirmektir.
Piroliz adiminda ortama salinan iirlinler yanma mekanizmasini birinci derecede
etkilemektedir. Bu sebeple termal bozunma sirasinda;

e Piroliz adimma miidahale edilerek agiga ¢ikan yanici gaz orani
diisiiriilebilir, komiirlesme kalintilar1 ve yanmayan gaz oranlari
arttirilabilir,

¢ Endotermik reaksiyon ile malzeme sogutulabilir,

e Malzemenin yiizeyi ile oksijenin temasi engellenebilir,

e Yanma sonucu agiga c¢ikan enerji azaltilabilir,

e Tekstil malzemesine olan 1s1 akisi azaltilabilir/disiiriilebilir [4].

2.3 Giic Tutusur Tekstiller ve Uretim Yontemleri

Gic tutusur tekstil eldesinde asil amag, yangin tehlikesinden 6nce can ve
mal giivenligini saglamaktir. Bu durumda tekstil lifinin tutusmasi i¢in gereken
enerjiyi  arttrmak, yanma durumunda agiga c¢ikan enerjiyi azaltmak
gerekmektedir. Bu sebep ile tekstil liflerinin tutusma mekanizmalarini
degistirmek, alevin yayilma hizini diisiirmek, 1s1 artisin1 ya da duman, korozif gaz

cikisini azaltacak yollar bulmak amaci ile ¢aligmalar yapilmaktadir. Ancak gii¢



tutusur tekstiller elde edilirken kullanilan kimyasallarin insan sagligina
verebilecegi zarar ile yangin sirasinda insanin alabilecegi zarar karsilastirilarak bir
tercih yapilmasi gerekmektedir.

Gili¢ tutusur tekstil iiretmek i¢in li¢ yaklasim temel alinmaktadir. Bu
yaklagimlar; yiiksek performansl lifler olarak da anilan kendiliginden gii¢ tutusur
ozellige sahip karbon, aramid gibi lifleri kullanmak, gii¢ tutusur etki saglayan
kimyasallar1 sentetik lif eriyigine katmak ve/veya 6zel yiizey islemleri yapmaktir.
Gli¢ tutusur kimyasallarin emdirme, sprey, kopiik ve kaplama yontemleriyle
tekstillere aktarilmast 6zel yilizey islemlerine ornek gosterilebilir. Bu
yontemlerden hangisinin kullanilacagi belirlenirken son {iriiniin kullanim yerine,
tekstil Uriiniintin dretildigi lif veya lif karistmina, kumas tiiriine, dokusuna,
gramajina, istenen yikama ve kuru temizleme dayanimina bakilmalidir.

Sprey ve kopiik yontemlerinde kimyasalin tekstil {irliniine aktariminda
homojen aktarim yapilamama sorunu yasanmaktadir. Kaplama yontemi emdirme
yontemi gibi daha ¢ok tercih edilen yontemlerdendir. Tekstil malzemesinin tek
yiizeyine gii¢ tutusur kimyasal aktariminin yeterli oldugu durumlarda daha ¢ok
tercih edilmektedir.

Emdirme yonteminde tekstil mamulii bir tekne veya kiivetteki flotte
icerisinden kisa siire gegirilip sikilir. Emdirme yonteminde en basit ve en yaygin
kullanilan makine fularddir. Sikma isleminde merdanelerden olusan sistem
kullanilir. Emdirme yonteminde kumasin bagsi ile sonu arasinda esit miktarda
madde aktarilmasi i¢in kullanilan terbiye maddesinin tekstil lifine ilgisinin
olmamas1 ya da diislik olmasi1 istenmektedir. Emdirme yonteminde kumas flotte
icerisinden gecerken genellikle gerekenden fazla flotteyi emer ve bu nedenle
flotteden gectikten sonra merdaneler arasinda sikilarak flottenin fazlasi

uzaklastirilir. Alinan flotte miktar1 (AF) asagidaki formiil ile hesaplanmaktadir:
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(E2-Ey)
AF = * 100 AF:  Almnan Flotte Miktan (Kiitlesi %olarak)
El: Kuru tekstil mamiiki kiitlesi
. E2: Emdirilmis tekstil mamiikiniin kitlesi
1

Sekil 2.1 Alinan flotte miktari hesabi

Emdirme sonucu tekstil mamiililne aplike edilen terbiye maddesinin
miktarini hesaplayabilmek i¢in alinan flotte miktarinin yaninda flottedeki terbiye
maddesinin konsantrasyonunun da bilinmesi gerekmektedir. Emdirme yonteminde
kumasin kuru ya da yas olmasina gore kurudan yasa ve yastan yasa olmak tiizere
iki ¢alisma sekli bulunmaktadir.

Gii¢ tutusur aprelerde tekstil malzemesi gii¢ tutusur kimyasali da igeren
sollisyonun igerisine daldirilmakta yani kumasin her yeri kimyasalla temas
etmektedir. Ardinda da homojenlik saglanmasi amaci ile lizerinde kalmasi istenen

miktar hesaplanip fulardda ayarlanarak fazlas1 merdaneler yardimiyla sikilir.

2.4  Giic Tutusur Tekstil Uretiminde Kullamlan Kimyasallar

Gli¢ tutusur tekstiller konusunda yapilan ¢alismalar agisindan 1950-1980
yillar1 arasindaki dénem altin ¢ag1 olarak isimlendirilmektedir [31]. Bu donemde
yapilan ¢aligmalar sonucunda ¢alisma sekilleri ve 6zellikleri farkli ¢ok ¢esitli apre
kimyasallar1 gelistirilmistir. Gelistirilen bu kimyasallarin bir boliimii giinlimiizde
de hala yaygin olarak kullanilmaktadir. Bununla beraber o donemde gelistirilmis
pek ¢ok kimyasal da toksik Ozellikte olmalar1 nedeni ile yasaklanmistir.
Tekstillere gilic tutusur Ozellik kazandiran kimyasallar dort ana grupta
toplanmaktadir. Bu gruplar azot, fosfor, halojen ve inorganik esash
kimyasallardir. Halojen iceren kimyasallar genellikle polimerlerde ve sirt
kaplamalarinda kullanilmaktadir. Azot igeren bilesikler genellikle fosfor esasl
bilesiklerin bag yapmalarini arttirdiklar1 i¢in tercih edilmektedir. Yanma sirasinda
islem goren malzeme ile olusturdugu capraz baglarin saglam ve dengeli olmasi,

malzemeden yanict gaz ¢ikisin1 6nlemesi gibi etkileri vardir. Melamin, melamin
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pirofosfat ve melamin siyaniirat bilinen azot bilesikleridir. Fosfor esash
kimyasallarda tekstil, kaplama, termoplastik ve kagitlarda gili¢ tutusur o6zellik
kazandirmak amaci ile kullanilmaktadir. Bu malzemeler genelde kati fazda
etkilidir. Azot esash bilesikler ile kullanildiginda yanma davranisini 6nemli
derecede azaltma etkisine sahiptir. Fosfor bilesikleri yiiksek sicaklikta fosforik
asit formuna gecer ve endotermik dehidrasyon reaksiyonu verir. Bu da komiir ve
camsi tabaka olusumu saglar. Bu sayede yanmayi destekleyen piroliz adimi
bozulmus olur. Halojen igeren kimyasallar alifatik, ¢ikloalifatik ve aromatik yap1
tiirevleri olmak tlizere ii¢ ¢esittir. Her birinde halojen atomu ¢esitlenmektedir.
Tekstiller i¢in Ozellikle antimon III oksit igeren antimon halojen bilesikleri ve
brom iceren organik molekiiller kullanilmaktadir. Yiiksek sicakliga maruz kalan
halojen gili¢ tutusurlar bozunarak halojen ve serbest radikal agiga c¢ikarirlar.
Halojen atomuna gore etkinlik artmaktadir. Ancak bu bilesikler toksik ve korozif
tirlinler aciga ¢ikarma ozellikleri sebebi ile yasaklanmistir. Azot, fosfor ve halojen
iceren kimyasallar ile tekstillere gii¢ tutusur 6zellik kazandirilmasi ¢alismalarinda
bazi sorunlar yasanmaktadir. Istenilen gii¢ tutusur performansin elde edilmesi igin
kullanilmas: gereken kimyasal miktarinin ¢ok yiliksek olmasi ve bu durumun
kumasin mekanik (mukavemet kaybi), fiziksel (renk degisimi) ve konfor (tusede
sertlesme) ozelliklerini olumsuz etkilemesi, maliyetlerin yiiksek olmasi ve islem
adimlarmin uzun olmasi, fiksaj islemi sirasinda 1s1 etkisi ile formaldehit salinimi
bu sorunlardan bazilaridir. Yasanan sorunlari gidermek amaci ile inorganik
kimyasallar ile c¢alismalar yapilmaktadir. Inorganik kimyasallar esasinda
tekstillerde kullanilmamaktadir. Tane boyutlarinin apre islemine uygun olmamasi
ve tekstillere bag kurabilmeleri i¢in uygun ¢apraz baglayicinin belirlenmesi igin
caligmalar yapilmasi gerekmektedir. Son yillarda bu tip kimyasallara yonelik giic
tutusur tekstiller konusunda ¢alismalar artmistir. Bu kimyasallarin tekstil
triinlerine uygulanmasinda kullanilan lifin cinsi, lif kompozisyonu ve orani,
tekstil materyalinin kullanim alanlari, tekstil materyaline uygulanacak test
metotlar1 ve gii¢ tutusur aprenin uygulama yontemi dnem arz etmektedir.

Bu kimyasallar kullanilarak ulasilmak istenen asil amag, tekstil
malzemesinin tutusmasi i¢in gereken enerjiyi miimkiin oldugunca arttirirken,

yanma esnasinda agiga c¢ikan yani ortama yayilan enerjiyi miimkiin oldugunda
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azaltmak. Bu nedenle kullanilacak kimyasaldan tekstilin piroliz mekanizmasinda

degisiklikler yapmasi beklenmektedir.

Gii¢ tutusur tekstil eldesinde kullanilan kimyasallardan beklenen bazi

ozellikler vardir. Bunlar:

Etkin gii¢ tutusurluk etkisi,

Kullanilmasi gereken kimyasalin miktarinin diisiik olmasi,

Toksik ve alerjik reaksiyon yaratmamasi,

Piroliz aninda zehirli gazlar ortaya ¢ikarmamasi,

Kolay uygulanabilmesi,

Yikamaya ve kuru temizlemeye dayanikli olmasi,

Kumasin hasliklarini olumsuz yonde etkilememesi,

Kumasta sararmaya neden olmamasi,

Tekstil tirlinliniin fiziksel 6zelliklerinde azalmaya sebep olmamasi ve
Uygun maliyettir.

Seliilozik tekstil liflerini gii¢ tutusur olarak iiretebilmek i¢in kullanilan

cesitli kimyasallar bulunmaktadir. Bunlardan bazilar1 asagida Tablo 2.2°de

sunulmaktadir [2, 5].
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Cizelge 2.2 Gii¢ tutusur seliilozik lif iiretiminde kullamlan kimyasallar [2]

Tekstil Lifleri

Genel Formiil

Yorum

Seliiloz (pamuk, viskon ve
pamuk orani fazla olan
karigimlar)

Kalic1 Olmayan

Amonyum fosfatlar ve
amonyum bromid ve siilfamat
gibi  tuzlarla  karigimlari.
Amonyum polifosfatlar.
Guanidin fosfatlar.
Organofosfor aksianyon tuzu.
Organik azot igeren bilesikler.
Organik N-

bilesikler.

ve P-
Yukaridakilerin

igeren

boraks bilesimleri

Patentli formiilasyonlar
mevcuttur: Ek fiksaj islemleri
ve recine ilavesi ile seliillozun
fosforilasyonu ile yar1 kalicilik

saglanabilir.

Seliiloz (pamuk, viskon ve
pamuk orani

fazla olan karigimlar)

Tetrakis(hidroksimetil)
fosfonyum tuzu (THPX)

kondansatlar1 N-metilol ve

Amonyak ile cure edilen
Proban® (Rhodia) ile

karakterize edilir. Pyrovatex®

Kalic1 Olan N,N’-dimetilol dialkil (Huntsman), onun
fosfonopropiyonamidler ve varyasyonlar1 ve esdegerleri
bilesikleri buna 6rnektir. Capraz

baglayici reginelere ihtiyag
duyulur.

Viskon Cyclodithiophosphoric 1970’lerde gelistirildi.
anhydride katkis1 (2,2-0xybis | Giiniimiizde Clariant 5060
(5,5-dimethyl-1, 2,3- olarak mevcut
dioxaphosphorinane-2, 2-
disulphide)

Keten Amonyum fosfat, amonyum

kloritve boraks




14

3 SELULOZ ESASLI TEKSTILLER VE GUC TUTUSUR
UYGULAMALARI

Seliiloz, genel formiilii (CgH100s) olan bir polisakkarittir. Seliiloz makro
molekiilleri ¢ok sayida B-D-Glikopiranoz yapitasinin 1. ve 4. Karbon atomlar
tizerinden oksijen kopriileri ile baglanmasi sonucu olusur. Aradaki oksijen koprii

bagina asetal bagi denilmektedir. B-Glikoz yapis1 asagida goriilmektedir.

CH:0OH

p-GLIKOZ

Sekil 3.1 B-Glikoz yapisi

Seliiloz molekiillerinin yapisinda bakildiginda 3 tane serbest —OH
grubuna sahip oldugu goriilmektedir. Bu sebeple bir karbonhidrat olan seliilozun
kimyas1 esasen alkollerin kimyasidir ve ester, eter gibi genel alkol tiirevlerinin
cogunu olusturur. Seliiloz zincirleri arasindaki gii¢lii hidrojen baglari nedeni ile
genel ¢oziiciilerde ¢oziinmez. Hidroksillerin seliiloz zinciri tizerindeki ekvatoral
konumlar1 nedeni ile uzayan molekiil boyunca yanlara dogru disar1 ¢ikarlar ve bu
konumlar1 sayesinde hidrojen bagi i¢in ¢ok uygundur.

Seliiloz lifleri, hidroksil gruplari, basit alkoller gibi asitlerle veya diger
asetillestiricic maddelerle esterlesme reaksiyonuna girebilir. Seliilloz eter
olusturabilir. Hidroksilleri, basit alkoller gibi asetalleri olusturmak iizere aldehitler
ve yart asetaller ile reaksiyona girebilir. Asitler ve daha az miktarda alkaliler ile
hidrolize ugrayabilir. Giiglii okside edici maddeler ile agir reaksiyon sartlari
seliillozu CO; ve H,O’ya doniistiiriir.

Seliilozun  farkli  sicakliklarda bozunma reaksiyonlar1  verdigi
bilinmektedir. Diistik sicakliklarda ger¢eklesen bozunmalari agirlikli olarak 1sil-
oksidatif ve/veya hidrolitiktir. 200 °C’den yiiksek sicakliklarda 1s1 absorplanir ve
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su kayb1 gozlenir. 250 °C fizerinde piroliz goriilmeye baslar. Bu noktada H,O,
CO, CO,, karbon gibi iirlinler olusturur. Sicaklik arttik¢a bag kopmalari ve seliiloz
zincirinde kopmalar goriilmektedir. Daha sonraki adim yanmadir. Seliilozik esasli
liflerinin yanmasi incelendigi zaman, teoride seliiloz liflerinin 1s1 ile pargalanmasi

sonucunda karbon ve suya ayrigmasi beklenmektedir.

(C5H1005)n — 6n C +5n H,O

Ancak pratikte durum farkhidir ve seliiloz lifleri 1s1 etkisi ile pargalanmasi
sonucunda yanici gazlar, yanmayan gazlar, komiirlesme kalintilari ve sivi
parcalanma iirlinleri a¢iga ¢ikmaktadir. Seliiloz lifleri belirli bir siire 1s1ya ya da
aleve maruz kaldiktan sonra sicakliklari 300-400 °C dolaylarna kadar
yiikseldiginde bozunmaya baglar. Bu bozunmada alifatik yapida komiirlesmis
seliiloz ve ucucu 6zellik gosteren {iriinler agia ¢ikmaktadir. Seliiloz lifleri bir siire
daha 1sinirsa ve sicakliklari 400-600 °C dolaylara yiikseldiginde alifatik
ozellikteki kisim tekrar pargalanir. Oksitlenmis kdmiir, karbon monoksit, karbon
dioksit, metan, etilen gibi iriinler agiga ¢ikarken aromatik yapida seliiloz agiga
cikar. Sicaklik 600-800 °C dolaylarina yiikseldiginde aromatik yapidaki
komiirlesmis seliiloz asetilene parcalanir. Sicaklik biraz daha yiikselip 800-900 °C
dolaylarmma ulastiginda metan ve etilen gibi drlinler oksitlenerek, karbon
monoksit, karbon dioksit agiga ¢ikarir [6]. Seliiloz lifinin piroliz adimlari agagida

Sekil 3.2°de sunulmustur.



ADIM 1
Komiir I (alifatik)

Seliloz ———p Seliiloz*
300 — 400 °C \

Ucucular

ADIM 2
Oksitlenmis kémiir + CO, CO»

/ A
K 6miir I(Alifatik) |
400 — 600 °C \ |

Komiir II + CO, CO», CH4, H2O
(Aromatik)

600 — 800 °C Koémiir I =% C>H
ADIM 3
02
CHjs, CyHy, kémiir =% CO+ CO;
800 °C 5
loz /900 °C
CO»

~

Sekil 3.2 Seliiloz lifinin yanma adimlari [6]
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Selilloz liflerini giic tutusur yapmak i¢in en etkili yol piroliz
mekanizmasini olusan yanici gazlarin miktarini azaltacak, yanici olmayan piroliz
tirtinlerini de arttiracak sekilde degistirmektir.

Pamuk, viskon gibi seliilozik tekstiller yapisal olarak aleve dayanikli
olmayan komiirlesen malzemelerdir. Alev ile temasinda tutugsmamalart igin
kimyasal isleme tabi tutulmalar1 gerekmektedir. En yaygin yaklasim kalic1 ya da
kalic1 olmayan gii¢ tutusurlarin pamuklu kumaslara aktarilmasidir. Seliilozik
esaslt tekstillere giic tutusur 6zellik kazandirma amaci ile onceki boliimde de
belirtildigi gibi azot esasli, fosfor esasli, halojen igeren ve inorganik kimyasallar
kullanilmaktadir. Bu kimyasallar genellikle plazma, emdirme, kaplama gibi

bilinen yontemler kullanilarak tekstillere aktarilmaktadir [7, 8, 9].
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4  GUC TUTUSUR TEKSTIL TEST YONTEMLERI

Tekstil tirtinlerinin kullanim alanlarinin genis olmasi yapilacak testlerin
de cesitlenmesine sebep olmustur. Tekstillere yapilacak yakma testleri ve
standartlar1 konusunda stirekli olarak ¢alismalar yapilmaktadir. Tekstillerin yanma
davraniglar1 en az yanma ya da tutugma siiresi, yanmanin kendiliginde devam
ettigi siire, tekstil tutustuktan sonra alevin yayilma hizi, alev kaynagi
uzaklagtirildiktan sonra devam eden igten yanma stiresi, komiirlesen alan, yanma
sonucu biiziigme ya da damlama, yanma sirasinda agiga ¢ikan zehirli gaz miktar,
yanma sirasinda ortami verilen 1s1 miktar1 gibi parametreler gbéz Oniinde
bulundurularak degerlendirilmektedir. Bu sebeple bir tekstilin yanma davranigini
belirlemek i¢in ¢ogunlukla bir test metodu yeterli olmamaktadir. Bir tekstil
mamuliiniin kullanilacagi yer yapilacak testi yontemi i¢in Onemli bir olgldir.
Dosemelik kumagslar (evlerde kullanilan, toplu tasimalarda kullanilan vs.),
giysiler, ev tekstilleri, askeri malzemeler, yiiksek 1sida ¢alisan isgilerin giysileri
gibi tekstillerin yanma davranislar1 énemlidir. Yatay yakma testi, 45 °C yakma
testi, dikey yakma testi, sigara testi, manken testi, 1s1 salinim testi tekstillerde
kullanilan testlerden bazilaridir. Limit oksijen indeksi testi kumaslarin da yanma
davraniginin degerlendiren ve yaygin kullanilan bir yakma testidir [4].

Tekstillerin yanma davranislarint degerlendirme amaci ile kullanilan test

standartlarindan bazilar1 Cizelge 4.1’de sunulmaktadir.
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Cizelge 4.1 Tekstillerde kullamlan Standartlar ve kullanildiklar: yerler

Test Standardi Kullamldig1 Yer

BS 5867:Part 2:1980 (1990) Perdelik kumaslarda

BS 5722:1991 Gecelik

BS 6249: Part 1: 1982 Koruyucu Giysi

BS EN I1SO 6940/1:1995 Dikey Kumaslarda

BS 5852: Pts 1 ve 2: 1979 Dosemelik kumaglarda

BS 5651:1989 Tim kumaslarda

BS EN 407:1994 Koruyucu Giysi/Eldiven

BS EN 469:1995 Itfaiyeci giysileri

BS EN 532:1994 (BS 5438) Koruyucu Giysi/Genel alev yayilmasi

Bu calismada kullanilan test yontemleri hakkinda detayli bilgi asagida

verilmektedir.
4.1 Limit Oksijen Indeksi
Bir tekstil {irlinliniin yanmaya devam etmesi igin azot oksijen ortaminda

bulunmasi gereken en az oksijen % konsantrasyonunun belirlendigi test

yontemidir. Limit Oksijen degeri hesaplamasi Sekil 4.1°de verilmektedir.

[O2]

[Oz2] +[N2]

LOI =100 #*

Sekil 4.1 Limit Oksijen Indeksi (LOI) degerinin hesaplanmasi

Analizi yapilacak kumaglar ASTM D 2863-00 standardina uygun olarak
hazirlanir. Tekstil numunesi 5 s siire ile en fazla {i¢ tekrarli olarak aleve maruz
kalir. Aleve maruz kalan numunenin yanma davranigi gozlenir. Cihazin numune

tutucular1 fotografi Sekil 4.2°de sunulmaktadir.
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Baca (ylikseklik 450

- mm, gap 95 mm)
| —— Deney numunesi ""F_-F-—_f_
LA
[~ Numune tutucu /
- Dokiunti icin
)'e —

tel kafes

__Gaz dagitim
plakasi

(a) (b)

Sekil 4.2 a, b: LOI cihazi numune tutuculari; c- LOI cihazi

4.2 Dikey Yanmazhk Testi

Kumaglarin dikey konumda yanma davranislarinin belirlenmesinde
kullanilan test yontemidir. Kumaslar alev kaynagina 12 s maruz kalir. Alev
kaynag1 uzaklastirildiktan sonra yanma siireleri, alev sondiikten sonra kivilcim
halinde yanma siireleri, yanma tamamen bittikten sonra ne kadar alanin
komiirlestigi belirlenmektedir. Komiirlesmenin etkiledigi alanin belirlenmesi i¢in
test bittikten sonra numune cihazdan ¢ikarilir, kumas gramaji esas alinarak
belirlenen agirliklardan uygun olan secilerek kumagin aleve maruz birakildig:
kenarin sag tarafindan 6 mm uzaklikta asilir ve kumasin yirtilan kismi dlciilerek
not almir. Test bittikten sonra numune tutucudan c¢ikarilmadan ve c¢ikarilip
yirtildiktan sonra fotograf c¢ekimi yapilarak numuneleri karsilastirmali olarak
degerlendirilir (ASTM D 6413). Dikey yanma test cihazi numune tutuculari ve

cihazin goriiniimii Sekil.3’te sunulmaktadir.
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-/

12.6 =] |=5 1= L

Sekil 4.3 Dikey yanma test cihazi, A- numune tutucu, B- numune tutucu, C- cihazin

goOriiniimii
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5 GUC TUTUSUR TEKSTIL URETIMINDE NANOTEKNOLOJI
UYGULAMALARI

Nanoteknoloji, nano boyutta yapilan bilimsel arastirmalarin uygulamaya
doniik calismalar1 olarak ifade edilebilir. Nano, yunanca bir kelime olup ciice
anlamina gelmektedir. Ayrica, belirtilen 6l¢iiniin milyarda birini ifade etmektedir.
Nanometre denildiginde metrenin milyarda biri anlasilmaktadir. Nanoteknoloji
caligmalarinda iki yontem kullanilmaktadir. Bunlar, yukaridan asagiya (top down)
ve asagidan yukariya (buttom up) olarak isimlendirilmektedir. Yukaridan agagiya
yontemde, mikron boyutlardan nano boyutlara inilmesi esasina dayanmaktadir.
Asagidan yukariya yontemde atom ya da hiicre boyutlarindan daha biiyiik
boyutlara ¢ikilmasi esasina dayanmaktadir. Nano boyuttaki malzemelerin bilinen
kimyasal, fiziksel ve biyolojik 6zelliklerinden farkli davrandiklari belirlenmistir.
Bu ozelliklerin belirlenmesi ve kontrol edilebilmesi iizerine ¢alismalar devam
etmektedir.

Nanomalzemeler sagladiklar1 essiz 6zellikler nedeniyle pek ¢ok alanda
ilgi ¢ekmektedir. Ancak insan sagligi ve cevreye etkileri yoniinden zararl
olabilecegi endigesi ile bu konuda arastirmalar da yapilmaktadir.

Nanoteknoloji uygulamalar1 gilintimiizde tekstili de kapsayan bir¢ok
alanda kullanilmaktadir. Nanoteknoloji tekstil sektoriinde glinliik giyim, ev
tekstili, askeri giysiler, kamuflaj ve ¢adirlar, koruyucu tekstiller, tibbi tekstiller,
elektronik tekstiller gibi bir¢ok alanda kullanilmaktadir. Tekstil temelli nano
driinler nano kompozit uygulamalar1 ile baslamakta, onu nano lifler, akilli ve
yiiksek performansli polimerik nano kaplamalar, nano boyuttaki malzemelerin
bilinen tekstil bitim iglemleri ile (emdirme, ¢ektirme, kaplama vs.) uygulamalari,
nanoboyama, plazma teknolojisi gibi uygulamalar takip etmektedir.

Nano bitim islemi olarak adlandirilan islemde nano boyuttaki kimyasallar
bilinen bitim iglemleri ile tekstillere uygulanmaktadir. Nano boyuttaki kimyasallar
ya nano yapilarin kullanilmasi ya da kumasin yilizeyinde nano yapilar olusturan
bitim islemi kompozisyonunun hazirlanmasi olarak iki sekilde elde edilmektedir.

Bitim islemi kompozisyonu genellikle nano soliisyon ya da nano emiilsiyon olarak
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hazirlanir. Nano yapilar kabul edilebilir dayaniklilik ve tutumda degisiklik
yapmadan bir ya da birden fazla fonksiyon kazandirir.

Kaplamalar, biyouyumluluk kazandirma, materyalin termal, mekanik ve
kimyasal dengesini, asinma dayanimini, kaliciligini arttirma ve kullanim 6mriini
uzatma vs amach kullanilmaktadir. Kaplamalar odun, tekstil, deri gibi
malzemelere uygulanmaktadir. Uygulamalar ile malzemeye anti statik, iletkenlik,
hidrofobiklik gibi 6zel yiizey 06zellikleri kazandirilmaktadir. Kaplamalarin
mukavemet kaybi, diisiik kalicilik, diisiik asinma dayanimi gibi dezavantajlari
vardir. Bu dezavantajlar nanoteknoloji uygulamalar1 ile kaplama kalinlig1 nano
seviyelere diisiiriilerek azaltilmaktadir. Nano yapilar ile yapilan kaplamalar,
kaplamalarin asinma dayanimi, mukavemet ve kalicilik gibi o6zelliklerini
gelistirmektedir. Sol-jel ve plazma gibi yontemler nano kaplamalarda kullanilan
yeni yontemlerdir. Nano kompozit kaplamalar tekstillerin tizerine polimerik
yapilarin kaplanmasi esasina dayanan biyomedikal, koruyucu giysi gibi alanlarda
yiiksek performans elde etmek amaci ile kullanilan trtinlerdir. Polimerik ortamda
nano pargaciklar dagitilmaktadir. Polimerik yap1 da tekstillerin {izerine
aktarilmaktadir. Nanomalzemelerin yilizey alanlar1 ve reaktifliklerinin yiiksek
olmasi nedeniyle iletkenlik, anti statik ve anti bakteriyel gibi fonksiyonel
ozellikler daha az malzeme kullanilarak elde edilebilmektedir.

Nano lifler, nano malzemelerin yeni bir alanin1 olusturmaktadir. Nano
lifler ¢aplar1 mikron alti seviyelerde (50-500 nm), uzunluklar1 mikron ya da
milimetre dolaylarinda olan liflerdir. Cok genis yiizey alanina sahip olmalari
onlara filtrasyon, koruyucu kumas, koruyucu giysi, biyo medikal gibi alanlarda
kullanilmalarin1  saglayan benzersiz oOzellikler kazandirmaktadir. Nano lif
tiretiminde rotary jet spinning, elektrospinning, buhar biiylitme (CNFs ve
nanotiiplerde kullanilan yontem) en ¢ok kullanilan yontemlerdir.

Giic tutusur elde etmek amaci ile kullanilabilecek yontemlerden onceki
bolimde bahsedilmisti. Ancak uygulamalar sirasinda yiiksek miktarda kimyasal
kullanim1 ve toksikoloji endiseleri bu konuda yeni ¢alismalar yapmaya itmektedir.
Nanoteknolojinin birgok alanda uygulanmasi ve nano boyuttaki malzemelerin
avantajlar1 tekstil sektoriinde de bu konuda uygulamalar yapilmasina sebep

olmustur. Gii¢ tutusur tekstiller konusunda da calismalar yapilmaktadir. Son
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donemlerde, gegerliligi olan ve gii¢ tutusur etkinligi bilinen halojen ve fosfor
icerikli kimyasallarin nano boyutlara indirilerek tekstillere uygulanmasi
konusunda calismalar yapilmaktadir. Nano boyuta indirme c¢alismalar ile
malzeme miktarin1 diigiirme ve toksik olan kimyasallarin kullanim miktarini
azaltmak, ylizey alani arttirarak daha etkin gii¢ tutusur performans elde etmek
amaglanmaktadir. Bu konuda c¢alismalar devam etmektedir. Bu malzemelerin
cevresel ve insan sagligi agisinda zararli olabilecegi tartisilirken, uygulama
acisindan da bazi dezavantajlar1 olabilmektedir. Bourbigot ve arkadaglar
yaptiklart ¢alismada, nano-kilin 100 nm ve alt1 seviyelere inildiginde artan yiizey
alanin ortamdaki 1sinin daha fazla absorplanmasina ve boylece alev almadan 1s1
absorplamasi ile dahi tekstil malzemesinin yanmaya baglamasina neden oldugunu
ifade etmektedir. Nano boyutta her zaman gii¢ tutusur 6zellik elde edilemedigi,

hatta kumaslarin tutusabilirliginde artisa sebep olabildigi goriilmiisttr[7, 9,10].
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6 LITERATUR CALISMASI

Seliiloz esash tekstillere gii¢ tutusur 6zellik kazandirma amaci ile bugiine
kadar yapilan akademik c¢alismalardan bir boliimii hakkinda asagida kisaca bilgi
sunulmustur.

Mostashari ve ark. [11] (2005), yaptiklar1 ¢alismada ¢inko karbonat
hidroksit [ZnCO3.Zn(OH),] sentezleyerek ve emdirme yontemi ile pamuklu
kumasa uygulanmis ve dikey yakma test yontemi ile gii¢ tutusur performansi test
etmislerdir. Uygulama Oncesinde kumas numuneleri saf sicak suda yikandiktan
sonra yatay sekilde 110 °C’de 30 dk siireyle kurutulmus, desikatérde sogutulmus
ve son olarak tartilmistir. Farkli oranlarda kimyasal emdirilen kumaslara B, C, ve
D kodlar1 verilmistir. B kodlu numuneler 100 mL hacmindeki 0.3 M Zn(NO)3
banyosuna daldirilan pamuklu kumaglar 20-22 °C’de 10 dk siireyle karigtirilmustir.
Ardindan 0.3 M NayCOs iceren 100 mL hacmindeki banyoya ayni kosullarda tabi
tutulmustur. C ve D kodlu numuneler ise siras1 ile 0.6 M ve 0.75 M derisimlerdeki
banyolarda B kodlu numunelere uygulanan ayni prosediir ile hazirlanmigtir.
Kumaglar banyodan ¢iktiktan hemen sonra silindirlerden gecirilmistir. Yatay
olarak 110 °C’de 30 dk siireyle kurutulmustur. Kuruyan numuneler énce musluk
suyunda 1 dk siireyle ardindan da saf suyla 1 dk yikanmigtir. Tekrar 110 °C’de 30
dk stireyle kurutulmus, desikatorde sogutulmus ve son olarak tekrar tartilmistir.
Test numunelerinden %20,20 katki yapilanin 20,5 s yandigi goriiliirken, katki
orant %45,39’a ¢ikarildiginda yanma siiresinin de 337,5 s’ye c¢iktig1 goriilmiistiir.
Yakma testi sonrasinda olusan kiiller XRD ile analiz edilmistir. Sonuglar, islemde
kullanilan ¢inko ve ¢inko oksit ile karsilastinlmistir. Kiillerde ¢inko oksite
rastlanirken metalik c¢inkoya rastlanmamistir. Bu sebeple, yanma sirasinda
indirgenme- oksitlenme reaksiyonunun oldugu tahmin edilmektedir.

Wu ve Yang [12] (2006), yaptiklar1 ¢alismada 3/1 dimi dokuma %100
pamuklu kumas (242 g/mz) numunelerini, TMM veya DMDHEU gii¢ tutusur
katki maddeleri ve bir katalizor igeren kimyasal ile emdirilerek gii¢ tutusur 6zellik
saglamaya calismislardir. Islem gormiis kumaslar 90 °C’de 3 dk siireyle
kurutulduktan sonra 165 °C’de 2.5 dk fiksaj yapilmistir. H3PO4, MDPA’nin

agirlikga %2’si kadar katalizor olarak kullanilmigtir. Tiim konsantrasyonlar banyo
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agirhig1 esas aliarak hesaplanmistir. Pamuklu kumasin alinan flotte oran1 %8043
olarak ayarlanmistir. Apre islemlerinden sonra kumaslar AATCC standart
deterjan 1993°e uygun deterjan ve AATCC Test Method 124°e¢ uygun olarak ve
farkli tekrarlarla yikanmistir. Kumaslarin LOI analizleri ASTM D 2863
standardina gore yapilmistir. Kumaslarin fosfor konsantrasyonlari ICP/AES ile
analiz edilmistir. C, H ve N konsantrasyonlar1 ise PE 240C C/H/N ile analiz
edilmistir. Pamuga baglanmada MDPA’nin ¢ogunlukla N-metilol gruplarindan
faydalandigi ve TMM’yi de pamuga fiksesini arttirici ko-reaktan olarak
kullanildig: tahmin edilmektedir. MDPA’nin pamuklu kumasa fiksaji uygulanan
konsantrasyon ile dogrudan ilgili olmadig1 goriilmiistiir. HFPO i¢in, kullanilan
baglayici pamuk ile olusturacagi kovalent bagi sekillendirmektedir. Baglayicinin
konsantrasyonu ve etkinligi, fiksaj ve yikama dayanimmi etkilemektedir.
HFPO’nun MDPA’dan pamuga kismen daha etkin fikse oldugu goriilmistiir.
Ancak MDPA’nin yikama dayanimimin belirgin derecede HFPA’dan daha iyi
oldugu belirlenmistir. Yikama dayaniminin yiiksekligi yapisinda daha fazla N-
metilol grubu igermesi nedeniyle saglanmaktadir. MDPA sistemine en uygun
katalizoriin H3PO4, HFPO sistemine de en uygun katalizorin NH4Cl bazlh
katalizor oldugu belirlenmistir.

Lecoeur ve ark. [13] (2001), pamuklu kumaslara (175 g/m?) emdirme
yontemi ile uygulanan Ignilys FDR [Feutrie S.A.], diguanidine hidrojen fosfat ve
3- aminopropiltriethoksisilane’in gii¢ tutusur performanslarini limit oksijen indeks
test yontemi ile ISO 4589-2 (Rheometric Scientific instrument) ve termal
analizleri TGA ile degerlendirmislerdir. Calisma kapsaminda yikama dayanimlari
da test edilmistir. islem géren pamuklu kumaslarm FD P 92-507 standardina gore
yiiksek derecede giic tutusur oldugu belirlenmistir. Ancak kumaslarin yikama
dayanimlart diisik c¢ikmistir. Kumas tutumlarinda sertlesme oldugu da
belirtilmektedir. Gii¢ tutusur kimyasalin seliilozik kumaslarda yikama dayanimina
katkisinin olmadigy, seliillozun termal bozunma sicakligini diisiirdiigii ve seliillozun
termal dengesini korudugu belirlenmistir.

Cheema ve ark. [14] (2013) yaptiklar1 g¢alismada iki adet halojen
icermeyen fosfor-azot esashi, c¢ift fonksiyonlu giic tutusur monomeri

[etildi(akriloloksietil) fosforodiamidat (EDAEP) (monomerl) ve N,N-dimetil
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di(akriloloksietil)  fosforamid (DMDAEP) (monomer2)] iki adimda
sentezlemislerdir. Sentezlenen bu monomerler 102 g/m?, bezayagi dokuma (78x76
siklikta), agartilmis merserize edilmis pamuklu kumasa uygulanmistir. Uygulama
oncesinde kumaslar 140x220 mm boyutunda kesilmistir. Homopolimerizasyonu
engellemek i¢in kumaslar ilk olarak %5 Potasyum persiilfat (K,S,0g) katalizorii
ve %1 Mohr tuzu igeren soliisyon ile isleme sokulmustur. Monomerler 300 g/L
olacak bicimde metil alkolde, katalizdr ve Mohr tuzu da saf suda ¢oziilmiistiir. {1k
olarak kumagslar flotte orami %85-90 olacak sekilde katalizor ve Mohr tuzu
karisimi ile isleme sokulmustur. Kumaslar kuruduktan sonra giic tutusur
monomerlerle isleme sokulmuslardir. Tekrar kurutulan kumaslar 120 °C’de 3,5 dk
fikse edilmistir. Monomerler, emdirme yontemi ile karsilastirmak amaciyla,
cektirme yontemi ile de uygulanmistir. Sentezlenen malzemelerin karakterizasyon
testleri FTIR/ATR ve ESI-MS’te yapilmistir. Kumaglarin yikama dayanimlar da
test edilmistir. Malzemelerin karakterizasyonunda SEM, TGA, asilama etkinligi
ve dikey yanma testleri kullanilmistir. Emdirme yontemi ile monomerl
uygulanmis kumaslarda komiirlesme uzunlugunun daha fazla oldugu
belirlenmistir. En kisa yanma siiresi ve daha fazla komiirlesme kalintist
monomer2’de goriilmiigtiir. Monomer2 monomerl’e gore daha ¢ok azot atomu
icerdigi icin daha iyi gli¢ tutusur performans sergiledigi diisiiniilmektedir.
DMDAEP’de bulunan yiiksek miktardaki azotun, P-N sinerjik etkisini de arttirdigi
ve yiiksek capraz baga sahip yapmin pamugu daha uzun siire kondens (yogun)
fazda tuttugu diistiniilmektedir.

Gaan ve Sun [15] (2007), yaptiklar1 ¢alismada ticari ad1 Pyrovatex CP
olan N-metilol dimetil fosfonopiropiyonamid, trialilfosfat (TAP), fosforik asit
(PA), diamonyumfosfat (DAP), tribiitilfosfat (TBP) ve trialilfosforiktriamid
(TPT)’i farkli konsantrasyonlarda emdirme yontemi ile alinan flotte orant %100
olacak sekilde pamuklu kumasa uygulamislardir. Suda ¢oziinmeyen kimyasallar
(TAP, TPT ve TBT), asetonda ¢oziilmistir. Kumaslarin giic tutusurluk
performanslar1 LOI ile ASTM D 2863-00 standardina uygun olarak 6l¢iilmiistiir.
Oksijen ve azot hacimleri JD-14 oksijen indeks testi ile belirlenmistir.
Malzemelerin karakterizasyonu ve kumasglarin yiizey morfolojileri SEM ile,

(Philips XL30TMP), analiz edilmistir. Termal o0zelliklerin analizinde TGA
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kullanilmistir. Yapilan testler kumasa uygulanan fosfor konsantrasyonu arttik¢a
LOI degerlerinin de arttigini gdstermektedir. Ayrica DAP, PA ve PCP uygulanmis
kumaslarin degerlerinin diger kimyasallara oranla LOI degerini daha fazla
arttirdig1 goriilmiistiir. Aymi fosfor konsantrasyonlar1 kiyaslandiginda ise en
yiksek deger DAP uygulanmis kumaslarda goriilmiistir. DAP, PCP ve PA ile
islem goren pamuklu kumaslarin bozunma sirasinda daha yiiksek aktivasyon
enerjisine sahip olduklar1 daha fazla komiirlesme olusturduklar ve diistik tutugsma
1s1sina sahip olduklar1 goriilmektedir. TBP, TAP ve TPT’in pamuklu kumasa gii¢
tutusur ozellik kazandirmada sinirl kaldiklari goriilmektedir.

Liu ve ark. [16] (2012) spirogiklik pentaeritrol bifosfonat (SPDPC)’n
tartarik asit (TA) ile reaksiyonu sonucu pamugun gii¢ tutusur uygulamalarinda
kullanilacak yeni bir kimyasal olan poli(1,2-dikarboksilmetilen spirogiklik
pentaeritol bifosfonat) (PEPBP) sentezlemisler ve %100 pamuklu kumasa (184
g/m? emdirme yontemi ile uygulamislardir. Numunelerin gii¢ tutusurluk
etkinlikleri LOI ve dikey yanma testi araciligiyla, termal analizleri ise TGA ile
dleiilmiistiir. Islem gdérmemis pamukta %14,4 6lgiilen LOI degeri, %21,2 oraninda
PEPBP igeren kimyasal ile islem goren pamuklu kumasta %33,8’e cikmistir.
Yanma testi sonuglart igslem goren pamuklu kumasin dikey yanma testi sirasinda
alev uzaklagtirildiktan sonra daha kisa siire yandigini, daha kisa komiirlesme
oldugunu gostermektedir. PEPBE’nin pamuklu kumasin gii¢ tutusur etkinligini
arttirdigr goriilmiistiir.

Wu ve Yang [17] (2007), yaptiklar1 caligmada ticari ad1 Pyrovatex CP
olan N-metilol dimetil fosfonopiropiyonamid (MDPA) ve ticari adi Fyroltex HP
olan hidroksi fonksiyonel organofosfor aligomeri (HFPOY’i
dimetiloldihidroksietileniire (DMDHEU) ve trimetilolmelamin (TMM) gibi
baglayicilar kullanarak pamuklu kumasa (242 g/mz) emdirme yontemi ile
uygulamistir. Alinan flotte oran1 %8043 olarak belirlenmistir. Kumaslarin yanma
performanslart ASTM D 2863-00 standardina uygun olarak LOI ile analiz
edilmistir. Kumaglarin burusmazlik testleri (wrinkle recovery angle-WRA) ile
AATCC 66-1996 test metoduna gore yapilmistir. Kumaslarin yogunluklar1t ASTM
D 6828-02 standardina uygun olarak analiz edilmistir. Fosfor konsantrasyonu

ICP/AES ile analiz edilmistir. Esit miktarda fosfor ve TMM konsantrasyonuna
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sahip MDPA/TMM uygulanmis pamuklu kumaglarin LOI degerlerinin daha
yiiksek oldugu goriilmiistir. MDPA/TMM uygulanmis kumaslarin daha yiiksek
yikama dayanima sahip oldugu belirtilmektedir. Her iki kimyasalla iglem goren
kumaslarda daha az burusma ve daha az mukavemet kaybi1 goriilmektedir. TMM
konsantrasyonu arttik¢a biikiilme dayaniminin arttig1 da belirlenmistir.

Cakal ve ark. [18] (2011), ti¢ farkli bor bilesigini organik fosfor bilesigi
ve 1lire esasli ¢apraz baglayicu emdirme yontemi ile pamuklu kumasa
uygulamistir. Islem gérmiis ve islemden sonra yikanmis kumaslarin analizlerinde
SEM/EDX, TGA ve LOI kullanilmistir. Islem goren kumaslarin gii¢ tutusur
ozellik gosterdigi, (LOI>45) goriilmiistiir. Islem gormiis ve ardindan 5 defa
yikanmis kumaslarin, %15 fosfor bilesigi, %12 capraz baglayict ve %1 boraks
pentahidrat uygulanmis numune oldugu goriilmektedir. Borun pamuklu
kumaglarda bor-azot igeren bilesiklerde sinerjik etki gosterdigi, borun pamuga
termal bozunmay1 aktardigi, selillozun dehidratasyonuna katki sagladigi,
komiirlesmeyi arttirdigi ve gii¢ tutusurluk 6zelligi arttirdig1 goriilmektedir.

Lewin [19] (1983) tekstil iiriinlerinin gii¢ tutusurlugu konusunda genis
kapsamli bir ¢calisma yapmuistir. Tekstil {irlinlerinin yanmaya karst korunmasinin
bir tiiketici problemi olarak kabul edilmesi ve bununla ilgili yasal zorunluluklar
ile test standartlarinin belirlenmesinin 1951 yilinda basladigini ifade etmektedir.
Calismada giic tutusurlugun diger tekstil o6zellikleri ile iligskisi genis olarak
incelenmistir. Ayrica test yontemleri, tarihcesi, 6lgme mekanizmalar1 da detayli
bicimde anlatilmistir. Yanma mekanizmasmin iyi anlagilmasi, gii¢ tutusurluk
konusunda yapilan ¢alismalarda bir 6n kosul oldugundan bu konu da genis olarak
aciklanmistir. O donemde oOzellikle pamuklu mamullerde fosfor ve siilfiir
bilesiklerinin yaygin olarak kullaniliyor olmasi nedeniyle, fosfor ve siilfiir iceren
glic tutusur malzemelerin mekanizmalar1 ayrica incelenmistir. Benzer sekilde
halojen bilesiklerinin mekanizmalar1 da genis olarak aciklanmistir. Calismada son
olarak seliilozik tekstiller, yiin, sentetik lifler ve tekstil lirlinlerine uygulanan giig
tutusurluk islemleri ile ilgili bilgi verilmistir. Bu c¢alismada 1950-1980 yillart
arasinda yapilmisg arastirmalar detayli olarak incelendiginden gilic tutusur
malzemelerin tekstil uygulamalarina yonelik sorunlar, ihtiyag ve beklentiler ile

ilgili degerli bilgiler sunmaktadir.
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Wang ve arkadaslar1 [20] (2000), cesitli mol oranlarinda klor, brom ve
antimon ile kaplanmis pamuklu kumaslar1 tizerine, uyarlanmis bir kibritle yakma
testi, LOl ve termal analizler(TG ve DTA) kullanarak bir dizi c¢alisma
yapmiglardir. Halojen ve antimon yerine kaplama formiilasyonunda buhar fazinda
etkin olmayan fosforlu veya baska bir giic tutusur katkinin uyarlanmig kibrit
testinden ge¢gmek {izere kullanilabilecegini belirtmislerdir.

Horrocks ve arkadaslar1 [21] (2000), baz1 fosfor esash gii¢ tutusurlari
ve intumesanlar1 ¢esitli recginelerle karistirmislar ve hem pamuklu hem de
pamuk/polyester karisimli kumaslara uygulamislardir. Biitiin formiilasyonlar LOI
degerini ylikseltmesine ragmen sadece amonyum polifosfat ve halka fosfat
numunelerin uyarlanmis kibritle yakma testinin kiigiik 06lgekli boyutundan
gecilmesine olanak saglamistir. Bu arastirma c¢aligsmasi fosfor iceren etken madde
esaslt kaplama formiilasyonlarinin performansinin kumasin 6n yliziine gegen
iiriinler olusturmak iizere erime veya bozunmayla sivilasma yeteneklerine bagh
oldugunu belirtmektedir.

Basu ve Sivaramakrishnan [22] (2001) hava jetli iplik egirme
makinesine ekledikleri bir diizenek ile gii¢ tutusur Ozl iplik iretmislerdir.
Uretilen ipliklerin ve bu ipliklerden yapilan kumaslarin  &zelliklerini
incelemislerdir. Iplik iiretiminde Nomex filament iizerine gii¢ tutusur viskoz ve
pamuk sarilmistir. Gii¢ tutusur bitim islemi uygulamasindan sonra yapilan testler
ozli iplikten yapilan kumaslarin %100 pamuk veya giic tutusur viskon
ipliklerinden tiretilen kumaslardan daha 1yi gii¢ tutusurluk 6zelligi sahip oldugunu
gostermistir.

Abdel-Mohdy ve arkadaslar: [23] (2002) ti¢ farkli organofosfor bilesigi
sentezleyerek pamuklu tekstil triinleri i¢in emdirme yoOntemiyle fulardda
uygulanabilen gili¢ tutusur malzeme gelistirmislerdir. Elde ettikleri malzemenin
glic tutusur Ozelligini test etmisler ve malzemenin elementel analizlerini
gerceklestirmiglerdir. En iyi sonuglart 300 g/L D3, 7.5 g/L NH4CI ve 200 g/L
TMM karisimi ile saglamiglardir. Aplikasyonun kaliciligi i¢in uygulamadan sonra
kumas 160 °C’de 15 dk isleme sokulmustur.
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Abdel-Mohdy [24] (2003) aktif vinil grubu (P III) igeren fosforamid
hazirlamis ve Fe**/H,0, redoks sistemi ile isleme sokarak pamuklu kumaslara
uygulamistir. Yapisal analizleri FTIR, manyetik rezonans ve kiitle spektroskopisi
ile yapilmigtir. Pamuklu kumaslara yapilan uygulamada reaksiyonu etkileyen
faktorler analiz edilmistir. Islem géren kumaslarin gii¢ tutusurluk ozellikleri ve
yikamaya kars1 dayanimlar1 da analiz edilmistir. Sonug olarak %38 ve {izeri etken
madde igeren uygulamalarda 50 yikamaya karsi dayanim elde edilmistir.

Norman [25] (2004) bir Belgika firmasi olan Devan Chemicals
tarafindan tretilen ekolojik gii¢ tutusur kimyasal serisi Eco-flam’1 incelemistir. Bu
tirtinler 6zellikle dosemelik kumaslar i¢in gelistirilmislerdir. Halojen ve antimon
icermezler. Beyaz kopiik versiyonu pamuk karisimlari i¢in, siyah kopiik versiyonu
%100 PES i¢in ve ekonomik beyaz versiyonu da kumaslarin arka kaplamalari i¢in
kullanilabilir. Caligmada bu {riinlerin 6zellikleri ve kullanim alanlar1 detayli
olarak anlatilmistir. Ayrica gii¢ tutusur malzemelerin kumaslarda kullanim
nedenleri, gii¢ tutusur malzeme pazari, brom tabanl gii¢ tutusurlar, standartlar ve
kanunlar hakkinda bilgi vermistir.

Menezes ve Paranjape [26] (2004) tekstil endiistrisinde ve ticari
uygulamalarda kullanilan gili¢ tutusur malzemeler ile ilgili detayli bilgi
sunmuslardir. Buna gore gii¢ tutusur malzemeler yatak ortiileri, koruyucu giysiler,
halilar, nonwoven fiiriinler ve perdelerde kullanilmaktadir. Tekstil endiistrisinde
yaygin kullanilan gii¢ tutusur etken maddeler halojen, fosfor, aliiminyum ve
magnezyum tabanli mineraller igeren bilesiklerdir. Brominlenmis difenil eter
(PBDE) gii¢ tutusurlarin da poliolefin, naylon ve tekstil yiizeylerinde kullanimlar1
bulunmaktadir. Melamin siyaniirat, azotlu organik bilesikler naylon veya
polipropilende amonyum polifosfat kombinasyonlar ile kullanilmaktadir. Giysi
dizayni da, viicudu saran kumaglar gibi, tutusabilirlikten etkilenmektedir. Kalici
olmayan, yar1 kalici ve kalici tipte gii¢ tutusur kimyasallar ticari kumas
aplikasyonlarinda yaygin olarak kullanilmaktadir.

Horrocks ve arkadaslar1 [27] (2005) gii¢ tutusurluk konusunda detayli
ve en giincel yaymlardan birisini gergeklestirmislerdir. Ozellikle giincel
standartlar ve 6l¢lim yontemleri konusunda detayli bilgi sunmus ve bu konudaki

gelecek perspektifini de ortaya koymustur. Gii¢ tutusurluk 6zelligi ile aplikasyon
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yapilmis giysilerin konfor ve estetik 6zellikleri ile iliskisini, koruyucu giysilere
giic tutusurluk ile birlikte kazandirilabilecek su ve yag iticilik, balistik koruma,
antimikrobiyallik gibi diger fonksiyonel 6zellikleri de incelemistir.

Horrocks ve arkadaslar [28] (2007), buhar fazinda etkiye gereksinim
duyulmast sebebiyle bazi fosfor igeren gii¢ tutusur maddeleri bromiir igeren
formiilasyonlara alternatif olarak belirlemislerdir. Bu maddeler intumesan, komiir
olusturan bir madde ile birlikte pamuklu ve polipropilen substratlara kaplama
yontemiyle uygulandiginda gii¢ tutusurlukta bir iyilesme gézlenmistir.

Gu [29] (2009), Nomex 462 ve Lenzing Viskon FR liflerinin termal
ozelliklerini incelemistir. Dikey yanma, Limit Oksijen Indeksi (LOI) ve TG
testlerine gore bu iki lifin karisimmin %100 Nomeks’e gore oldukga iyi 1s1l
davranis sergiledikleri belirlenmistir. Bu iki liften yapilan yedi farkli karisimdan
80/20 Nomex/Viskon karisim oranindaki numune yiiksek LOI degeri ve dikey
yanma testinde gosterdigi kisa yanma orani ile ¢ok iyi 1s1l 6zellikler sergilemistir.

Delholm ve ark. [30] (2009), seliloz/kil nano kompozitleri
incelemislerdir. Silikat nano killeri ile katmanlanmis seliiloz nano kompozit
olarak iiretilmis ve nano filtre malzemesi olarak kullanilmistir. Bu organik-
inorganik hibrit malzemelerin tiretiminde ti¢ farkli yontem tlizerinde ¢aligilmustir.
Nano kompozitler seliilloz referans malzemeler ile karsilastirildiklarinda belirgin
sekilde gelismis 1s1l Ozellikler gostermislerdir. Cekme testleri seliiloz/kil nano
kompozitin lizerindeki gerilimin yaklasik %80 oraninda arttigin1 gostermektedir.

Horrocks [31] (2011), bu arastirmada gii¢ tutusur katkilar ile ilgili ¢cevre
acisindan giincel stirdiiriilebilirlik sorunlarina ve alternatif gii¢ tutusur katki
coziimlerine isaret etmektedir. Sentetik liflerin komiir olusturma 6zelligine
gereksinimi ve son zamanlardaki gii¢ tutusur uygulamalarinda nanoteknoloji
konusuna duyulan ilgi de tartistlmistir. Ayrica halojen igermeyen tekstil
kaplamalar1 detayli bir bi¢imde anlatilmis, fosfor igeren katkilarin bu
malzemelerin yerine kullanilabilecegi ifade edilmistir.

Tez caligmasi kapsaminda ¢inko borat kullanilarak gii¢ tutusur malzeme
gelistirilmesi konusunda ¢alismalar yapildigindan bu konuda literatiirde yer alan
caligmalar ayrica incelenmistir. Asagida c¢inko borat ve bor bilesiklerinin gii¢

tutusur olarak kullanimu ile ilgili yapilmis bazi caligmalara deginilmektedir:
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Shutt [32] (1996), sclilloz yalitim materyalleri ile kullanabilen gii¢
tutusur malzemelerin {iretimi i¢in yontem gelistirmistir. Borik asit ve boraks i¢in
ayni kavram kullanilmis ve toz borat yerine sivi borat kullanilmistir. S1vi borat ile
kimyasal kullanim1 yaklasik olarak %50 azaltilmistir. Bu durum boratin yiiksek
maliyetini dengelemektedir. Buna ek olarak ucuz borat olan boraks bu metotta
kullanilan bor igerikli tek kimyasaldir ve selilloz yaliim materyaline
emdirildiginde borik asite doniistliriilmstiir.

Ko ve ark. [33] (2001), halojen ve halojen olmayan gii¢ tutusurluk
saglayict bilesiklerin gelistirmeleri {izerine aragtirma yapmislardir. Borat
bilesikleri; tutusmay1 Onleme ve giic tutusurluk 6zelligi gibi ¢ok fonksiyonlu
ozelliklere sahiptir. Bu calismada borat bilesigi ve fosfat bilesikleri viskon rayon
kegesine aplike edilmistir. Oncelikle viskon rayon kece, borik asit ve iire ¢dzeltisi
icinde 4 sa oda sicakliginda bekletilmistir. Daha sonra numune sikilmig ve 120
°C’de 30 dakika kurutulmustur. Reaksiyon i¢in sicaklik 300, 350, 400, 500 ve 600
°C’lere ¢ikarilmistir. Bu islemden sonra numuneler yikanmis ve kurutulmustur.
Borata benzer sekilde fosforik asitle de deneme yapilmistir. Bu denemede farkli
olarak reaksiyon sicakligi 250 °C’ye yiikseltilmistir. Her iki aplikasyon sonrasinda
numunelerin LOI degerleri tespit edilmistir. islem gérmeyen numunenin LOI
degeri 17 iken, fosfatla islem gorenin 40, boratla islem gorenin ise LOI degeri 45
olmustur. Bu sonuca gore boratla islem goren viskon rayon numunesinin giic
tutusurluk performansinin digerine gére daha yiiksek oldugu tespit edilmistir.

Xie ve Qu [34] (2001), calismalarinda gii¢ tutusurluk Ozelligi
kazandirmak  amaciyla  polyolefin  materyallere amonyum  fosfat,
mikrokapsiillenmis fosfor ve ¢inko borat maddeleri aktarmislardir. Bu maddelerin
farkli  oranlarda  birbirleriyle = kombinasyonlar1  yapilarak  sonuglar
karsilastirmislardir.

Weil ve Patel [35] (2003), yaptiklar1 c¢alismada, poliamid 4.6
materyaline polifenilen oksit ve ¢inko boratla demir bilesiklerinin kullanilarak gii¢
tutusur etki kazandirmay1 amaclamislardir. Bu sdzkonusu bilesiklerin aralarinda
herhangi bir sinerjetik etkinin var olup/olmadigi arastirilmistir. Elde edilen

sonuglara gore polifenilen oksit, ¢inko borat ve demir bilesiklerinin arasinda
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pozitif bir etkilesim bulundugu ve en iyi gii¢ tutusur etkiyi belirleyen etkenin ise
uygun madde konsantrasyonunun se¢imi oldugu belirlenmistir.

Flambard ve ark. [36] (2005), ozellikle otobiislerde kullanilan tekstil
materyallerine glic tutusurluk oOzellikleri kazandirmak amaciyla bir calisma
gerceklestirmiglerdir. Calismada liflerin iyi tuseye, iyi boyanabilirlik 6zelligine
sahip olmasi ve ekolojik beklentileri karsilamasit nedeniyle dogal lifler
kullanilmistir. Bu konuda iki farkli arastirma yapilmistir. ilk olarak calismada,
nonwoven ve standart kaplamalarin bariyer olarak kullanildigi keten esash
kompozitler kullanilmistir. Bu keten nonwoven kumaslara, laboratuvarda iire
poliborat ve polifosfat maddeleri aplike edilmistir. Olgiimler sonrasinda
aplikasyon &ncesi numunenin LOI (Limit Oksijen Indeks) degeri 18,2 iken, gii¢
tutusur maddelerin aplikasyon edilmesinden sonra LOI degeri 27,6 ¢ikmistir.
Ayrica bu keten nonwoven kumaslarin bir yiiziine PES ve 06zel ticari bir PES
materyal ile kaplama yapilmistir. Ancak bu kaplanmis materyallerin LOI
degerlerinin (22,9 ve 25,3) kaplama Oncesine gore biraz azaldigi goriilmiistiir.
Ikinci olarak calismada, sinerjik etkiyle giic tutusur etkiyi ve 1sil stabiliteyi
gelistiren yiiksek performansli liflerle  (poli-p-fenilendiamintereftalatamid
(PPTA)) yiin liflerinden olusan 6zlii iplikler iiretilmistir. Karisim oraninin etkisini
aragtirmak amaciyla yliksek performansli liflerle (p-aramid) yiin lifleri farkl
oranlarda karnistirilmigtir. Bu ipliklerden {iretilen 6rme kumaslarin gii¢ tutusurluk
performanslar1 aragtirllmistir.  50/50 yiin/PPTA karistmi kumasin  en 1iyi

performansi sagladig gorilmiistiir.



7 MATERYAL VE METOT

Bu tez calismasi kapsaminda sinerjist olarak kullanilan ve kimyasal
formiilii 2Zn0.3B,03.3,5H,0 olan ¢inko borat Great Lake Chemicals/ABD
firmasindan, fosfor esasli kimyasallardan Budit 311 Budenheim/Almanya
firmasindan ve Pekoflam AD 400 Avocet/Ingiltere firmasindan temin edilmistir.
Malzemelerin performanslarini karsilastirmak tlizere segilen ticari gii¢ tutusur apre
kimyasallarindan Pyrovatex CP-LF_Huntsman/Almanya firmasindan ve Apyrol

BKW CHT/Almanya firmasindan temin edilmistir. Bu kimyasallarin temel

ozellikleri sirasi ile Cizelge 7.1-5’de sunulmustur.

Cizelge 7.1. Cinko boratin temel 6zellikleri

Goriiniim Beyaz toz
Ozgiil Agirhk (25°C' de g/ml) 2,74
Ortalama Tane Boyutu (mikron) 5
Yogunluk (g/cm®) 0,469
Suda c¢oziinebilirlik (G/100 ml) 0,1
Kirilma indisi 1,59

Cizelge 7.2. Cinko boratin termogravimetrik 6zellikleri

Sicakhik (°C) 280 380 420
Kiitle kayb1 (%) 1 5 10
Cizelge 7.3. Cinko boratin bilesimi

Cinko oksit (ZnO) (%) 37,4
Borik asit (B,03) 48,1
Hidrasyon suyu (H,O) (%) 14,5




Cizelge 7.4. Budit 311 ve AD 400’ iin temel 6zellikleri
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Ticari isim

Budit 311

AD 400

Etken Madde

Melamin pirofosfat (MPP)

Dietil Fosfinik asit,

¢inko tozu
Goriiniim Beyaz Toz Beyaz toz
P,Os icerigi (%) 32 20
N icerigi (%) 39 -
Yogunluk (20°C) - 1,29 glcm®
pH (%610, suda) 4 6
Suda ¢oziiniirliik (g/100 cm®) 0,3 42
Bozunma sicakhigi (°C) - >350 °C
Ort. Parc¢acik boyutu ds; (jum) <5 >5
Cizelge 7.5.Gii¢ tutusur ticari kimyasallarin temel 6zelikleri
Kimyasalin Ticari Ismi PYROVATEX CP-LF APYROL BKW

Etken Madde

Dialkil fosfonokarboksilik

Fosfor ve Kiikiirt

asitamid bilesikleri
Goriiniim Seffaf jel Berrak, renksiz sivi
P,Os icerigi (%) 40 R
Yogunluk (20°C / g/100 cm’®) 1,28-1,295 1,21
pH (%610, suda) 6,0-8,9 6,0-7,0
Bozunma sicakhigi (°C) - -
Yikama Dayanim Var Yok

7.1 Tane Boyutu Diisiirme Calismalari

Calismada kullanilacak ¢inko borat ve fosfor esasli kimyasallarin tane

boyutlarinin mikron seviyesinde oldugu bilinmektedir. Tez ¢alismasi kapsaminda

ilk olarak bu malzemelerin tane boyutlarin1 diisiirme ¢alismalar1 yapilmistir.

Kimyasallarin tane boyutlarint mikron alt1 seviyeye diisirmek amac ile atritdr

degirmen ve eksenel degirmen kullanilarak yas 6giitme islemi yapilmistir. Yapilan

on denemeler sonucunda stabilizator olarak tri sodyum sitrat di-hidrat (TSS) ve

polietilen glikol (PEG 1500), elektrolit olarak da sodyum siilfatin (Na;SOs)
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kullanilmasi uygun bulunmustur. Her kimyasal i¢in atritér degirmen ve eksenel
degirmende TSS ve PEG’in ayr1 ayn elektrolit ilaveli ve elektrolit ilave edilmeden
olmak tizere dort farkli 6glitmesi yapilmistir. Cinko borat, fosfor esasli kimyasal,
distile su, stabilizator ve elektrolitten olusan siispansiyon zirkonyumoksit bilyeler
kullanilarak bir saat siire ile dgiitiilmiistiir. Ogiitme parametreleri Cizelge 7.6°da

goriilmektedir.

Cizelge 7.6. Ogiitme parametreleri

Malzeme Ad1 Miktar (g)
Giig tutusur kimyasal 60
Elektrolit 4
Stabilizator 2
Distile su 150
Zirkonyum bilye 600

Ogiitme islemine tabi tutulan ¢inko borat, Pekoflam AD 400 ve Budit
311 siispansiyonlarmin tane boyutu ve zeta potansiyeli degerleri Nanosizer ile
analiz edilmistir (Malvern Nano ZS 2000). Ol¢iim i¢in her bir numuneden 0,25
mL alinarak 100 mL distile su igerisinde seyreltilmistir. Analiz sirasinda her bir
ornekten ii¢ 6l¢lim yapilmistir. Kaydedilen degerler cihazin hesapladigi ortalama
degerlerdir. Siispansiyonlarin  zeta potansiyeli degerlerinin  6l¢iimlerinde

elektroforesis prosediiriinden yararlanilmistir.

7.2 Gii¢ Tutusur Test Yontemleri

Gili¢ tutusur tekstillerin ya da malzemelerin iiretiminde kullanilacaklari
yerlere, olast yangin durumunda verecekleri tepkilere gore cesitli standartlar
gelistirilmistir.

Bu tez calismast kapsaminda gii¢ tutusur islem goéren pamuklu
kumaglarin yanma performanslarini degerlendirmek amact ile Limit oksijen
indeksi (LOI) ve dikey yanma test yontemi secilmistir. Secilen test yontemleri

hakkinda bu kisimda bilgi verilmistir.
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7.2.1 Limit oksijen indeksi (LOI)

Limit oksijen indeks test metodunda bir malzemenin yanmaya devam
etmesi i¢in azot oksijen ortaminda bulunmasi gereken en diisiik oksijen
konsantrasyonu belirlenmektedir. Bu calismada gii¢ tutusur apre islemi goren
kumaglarin testleri LOI cihazinda (Dynisco) ve ASTM D 2863-00 standardina

uygun olarak gerceklestirilmistir.

7.2.2 Dikey yanmazhk testi

Gii¢ tutusur apre uygulamasi yapilan pamuklu kumaglarin dikey
konumda ve alt kenarindan tutusturulduklarinda gosterdikleri yanma
davraniglarin1 degerlendirmek amaci ile kullanilmaktadir. Testler dikey yakma
test kabininde (M233M, SDL Atlas/Ingiltere) ASTM D 6413 standardina uygun
olarak gergeklestirilmistir. Standarda uygun olarak hazirlanan kumaglar 12 s
siiresince kumasin alt kenarindan aleve maruz birakilmistir. Kumaslarin alev
kaynag1 uzaklastiktan sonra ne kadar siire yandiklari, alevli yanma bittikten sonra
ne kadar siire kivilcim ¢ikararak yandiklar1 ve kumas sondiikten sonra alevin ne

kadar ilerledigi kaydedilmistir.

7.3 Karakterizasyon Testleri

7.3.1 Taramal elektron mikroskobu

Bu tez calismasi kapsaminda kullanilmak iizere segilen fosfor esash
kimyasallarin  karakterizasyon testlerinde ve apre islemi goren pamuklu
kumaglarin yiizey analizlerinde taramali elektron mikroskobu (Zeiss Evo 50EP)
kullanilmistir. Numunelerin iletkenliklerini arttirmak amaci ile 6l¢iime alinmadan

once altin kaplama yapilmistir.
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7.3.2 Termal analizler

Malzemelerin gii¢ tutusur performanslarinin belirlenmesinde ¢ok 6nemli
rol oynayan termal ozelliklerini belirlemek amaci ile TGA analizi yapilmistir
(Netzsch Jupiter STA 449 F3). Analizler 30 mL/dk hizla akan argon gazi
atmosferinde 10 °C/dk 1sitma hizinda 20 °C’den 800 °C’ye kadar arttirilarak

gergeklestirilmistir.
7.4 Kumas Testleri
7.4.1 FTIR analizi

Apre uygulamasi yapilan pamuklu kumaslarin yiizey analizleri i¢in
infrafed spektroskopisi (Bruker, Tensor 27) ATR pargast ile kullanilmistir.
Testlerde 700- 4000 cm™ araliginda 128 tarama yapilmustir.

7.4.2 Renk olciimleri

Gili¢ tutusur apre isleminin ardindan kumaslarin renklerinde bozulma
oldugu bilinmektedir. Bu nedenle islem goéren kumaslarin renk Olg¢iimleri

spektrofotometre (Minolta, CM- 3600d) ile gerceklestirilmistir.
7.5 Apre Uygulamalan

Apre uygulamalarina tabi tutulacak pamuklu kumaslar (203 g/m?)
islemden once yikama islemine tabi tutulmustur. Yikama islemi 20 g/L soda
kullanilarak Electrlux FOM 71 CLS model wascator kullanilarak BS EN ISO
26330 (8A) standardina gore gerceklestirilmistir. Kumaslar sererek kurutulmustur.
Yikama sonrasi olusan kirigikliklar buharli {itii ile giderilmistir. Kumaslar
boyutlar1 30x30 cm olacak sekilde kesilerek hazirlanmistir.

Pamuklu kumaslar bu ¢alismada kullanilmak iizere secilen ¢inko borat,

AD 400 Budit 311, Pyrovatex CP ve Apyrol BKW ile isleme sokulmustur.
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Uygulama performansini arttirmak ve yikama dayanimi saglamak amaciyla giig
tutusur malzemelerle birlikte sirasi ile 1slatic1 ve capraz baglayict kullanilmistir.
Hazirlanan flottenin pH degeri fosforik asit kullanilarak ayarlanmistir. Kumaglar
emdirme yoOntemine gore laboratuar tipi dikey fulard (ATAC) ile isleme
sokulmustur. Alinan flotte oran1 %80-90 olacak sekilde ayarlanmistir. Apre islemi
goren pamuklu kumaglar 120 °C’de 2,5 dk kurutma, 160 °C’de 3 dk fiksaj
islemine tabi tutulmustur. Islem gdren kumaslar fiksaj isleminden hemen sonra
fikse olmayan kimyasallar1 kumas yiizeyinden uzaklastirmak amaci ile 20 g/L
soda ile wascatorde 8A programinda yikanmis ve notralize edilmeleri igin 2 g/L
H,0, igeren banyoda 3-4 dk siire ile bekletilmistir. Tekrar durulanan kumaslar
serilerek kurutulmustur.

Diger uygulamalardan farkli olarak U6 ve U7 kodlu uygulamalarda cift
banyolu aplikasyon islemi tercih edilmistir. Etil alkol ortaminda 6giitiilen AD 400
kodlu kimyasal (X kodlu) iceren flotteye daldirilan pamuklu kumas 120 °C’de
kurutulmustur. Kurutmadan alinan kumas 200 g/L ZnB igeren banyoya daldirilmig
ve iizerinde %380-90 oraninda flotte kalacak sekilde fulardan gecirilmistir.
Ardindan tekrar 120 °C’de 2 dk kurutma ve 160 °C’de fiksaj islemi yapilmustir.
Notralizasyon ve yikama iglemleri ayn1 sekilde uygulanmistir.

U2 ve U3 kodlu kumaslara sirasi ile AD 400 ve Budit 311’in su
ortaminda 6giitiildiigii soliisyonlar aplike edilmistir. U6 ve U7 kodlu kumaslara
AD 400’ iin etil alkol ortaminda 6giitiildiigii soliisyonlar uygulanmustir.

Apre uygulamalarinda kullanilan kimyasallar, bu kimyasallara verilen
kodlar ve pamuklu kumasglara yapilan 12 uygulamada kullanilan kimyasal oranlari

(% agirlik olarak) Tablo 7.7°de sunulmustur.



Cizelge 7.7 Apre Uygulamalar:
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Uygulama Miktar1 (% agirhk)

Kimyasal Kod
Ul U2 U3 U4 U5 u6 u7 us8 U9 u10 Ul1 u12
Cinko borat A 30 - - - - ) 20 ) 20 10 5 - - -
Pekoflam B - 25 - - - 26,4 - 26,5 - - - - - 40
AD 400
Budit 311 C - - 40 - - - - 50 - -
Pyrovatex D - - - 40 - 30 - - - -
CP-LF
Apyrol E - - - - 15 i . ] . - 10 - 10 -
BKW
Borik asit - - - - - - - 3 - -
Distile su 65,5 70,5 55,5 55,5 84,5 ) 755 ) 755 | 55,5 80,5 40 89,7 55,5
apraz
Cap 4 4 4 4 - 4 4 4 4 6 4 4
Baglayic
Islatici 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 ) 05 ) o5 | 05 0,5 1 0,5 0,5
pH 5 5 8-9 4 55 ) 5 ) 55 | 55 55 3 55 5
A.F. (%) 90 92 91 88 89 - 91 - 9 | 86 88 96 97 91
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8 SONUCLAR VE DEGERLENDIRME
8.1 Tane Boyutu Diisiirme Calismalar: Sonug¢lari
Cinko borat ve fosfor esasli malzemelerin tane boyutu diisiirme

calismalarina iligkin bilgiler Cizelge 8.1-3’de ve sonuglar1 da Cizelge 8.4-6’da

sunulmustur.

Cizelge 8.1 Cinko borat tane boyutu azaltma calismalari

Tanimi
ZnB- TSS / Atritor degirmen

ZnB- TSS-Na,SO, / Atritor degirmen

ZnB- PEG / Atritor degirmen

ZnB- PEG-Na,SO, / Atritor degirmen

ZnB- TSS / Eksenel degirmen

ZnB- TSS-Na,SO, / Eksenel degirmen

ZnB- PEG / Eksenel degirmen

ZnB- PEG-Na,SO, / Eksenel degirmen

Cizelge 8.2 Budit 311 tane boyutu azaltma calismalari

Tanimi
Budit- TSS / Atritor degirmen

Budit- TSS-Na,SO, / Atritor degirmen

Budit- PEG / Atritor degirmen

Budit- PEG-Na,SO, / Atritor degirmen

Budit - TSS / Eksenel degirmen

Budit - TSS-Na,SO, / Eksenel degirmen

Budit - PEG / Eksenel degirmen

Budit - PEG-Na,SO, / Eksenel de@irmen
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Cizelge 8.3 AD 400 tane boyutu azaltma ¢cahsmalar:

Tanimi
AD 400- TSS / Atritor degirmen

AD 400- TSS-Na,SO, / Atritér degirmen
AD 400- PEG / Atritor degirmen
AD 400- PEG-Na,SO, / Atritér degirmen
AD 400- TSS / Eksenel degirmen
AD 400- TSS-Na,SO, / Eksenel degirmen
AD 400- PEG / Eksenel degirmen

AD 400- PEG-Na,SO, / Eksenel degirmen

Cizelge 8.4 Ogiitiilmiis cinko borat numunelerinin tane boyutu ve zeta potansiyeli degerleri

Tane boyutu (nm) Zeta Potansiyeli (mV) iletkenlik (mS/cm)

4315 -28,7 7,14e-4

4423 -32,1 0,0386

-14,1
679,4 0,0196
15,8

826,5
108,5
715,8

-28,9 0,0434

273,6 0,00203
5452

578,4
1246

567,8
5560

350,7
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Cizelge 8.5 Ogiitiilmiis Budit 311 numunelerinin tane boyutu ve zeta potansiyeli degerleri

Tane boyutu (nm) Zeta Potansiyeli (mV) Iletkenlik (mS/cm)

Cizelge 8.6 Ogiitiilmiis AD 400 numunelerinin tane boyutu ve zeta potansiyeli degerleri

Tane boyutu (nm) Zeta Potansiyeli (mV) iletkenlik (mS/cm)

5314 -5,51

0,7231 -24.0 0,00145

5407

-4,14
75,35 0,122

3815
431,9

5390
0,7438

-8,68 0,0177

-12,0 0,044

-78,6
313,3

5234

145 0,0694
81,2

-13,8
24,7

2605 -7,46 0,0254

0,9578
5560 -10,2 0,00556

82,60

2398 0,138
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Cinko boratin TSS, TSS - Na,SOy ile atritér degirmen ve PEG - Na,SO4
ile eksenel degirmende yapilan Ogiitmelerinin tane boyutlart homojen olarak
diistiriilebilmistir. Tane boyutlar1 siras ile 431,5 nm, 442,3 nm ve 350,7 nm ve
Zeta potansiyeli degerleri de sirasi ile -28,7 mV, -32,1 mV ve -16,8 / 0,981 mV
olarak elde edilmistir. Her iki sonug¢ gz oniine alinarak TSS ve TSS - Na;SO, ile
atritor degirmende oOgiitiilen A ve B kodlu soliisyonlarin apre uygulamalarinda
kullanilmasina karar verilmistir.

Budit 311 ile yapilan ¢alismalarda stabilizator olarak PEG’in kullanildig:
ogiitmelerde kisa siirede bozunmalar oldugu goriilmiistiir. Stabilizator olarak TSS
kullanilan soliisyonlarda ise kopikk olusumu sorunu yasanmigtir. Eksenel
degirmen ile yapilan 6gilitmelerde soliisyonun viskozitesinin apre uygulamalarina
uygun olmadig goriilmiistiir. Elde edilen sonuglardan tane boyutu 235,0 nm olan
K kodlu kompozisyonun apre uygulamalarinda kullanilmasina karar verilmistir.

AD 400’in tane boyutunun mikron alti seviyelere diisiiriilemedigi ve
homojen dagilim elde edilemedigi goriilmiistiir. Zeta potansiyeli degerleri de
istenen seviyelerde elde edilememistir.

Sonuglarin istenildigi gibi ¢ikmamasi nedeniyle AD 400 ve Budit 311
ogiitmeleri etil alkol ortaminda yapilmistir. Elde edilen sonuglar degerlendirilmis
ve ¢alismalara AD 400 ile devam edilmesine karar verilmistir. AD 400’ iin etil
alkol ortaminda eksenel degirmende yapilan ogiitmelerinin agiklamalar Sekil

8.7°de ve sonuglar1 Sekil 8.8’de sunulmaktadir.

Cizelge 8.7 AD 400 ve Budit 311’in etil alkolde 6giitme parametreleri

Kullanilan Kimyasallarin (% agirhk)

AD 400 Budit 311 Etil Alkol

Ogiitme Siiresi (saat)

30 - 70

30 - 70

- 70
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Cizelge 8.8 Etil alkolde 6giitiilmiis AD 400 ve Budit 311 numunelerinin tane boyutu ve zeta
potansiyeli sonuclari

Tane boyutu
(nm)

Zeta Potansiyeli (mV) Iletkenlik (mS/cm)

516,8 -0,215 0,0647

495,3 -0,181 0,0579

839,3 0,366 0,0625

AD 400’ iin etil alkol ortaminda 6giitiilmesi sonucunda 516,8 nm, 495,3
nm ve 839,3 nm degerleri elde edilmistir. Sonuglarda tane boyutunun mikron alt1
seviyeye indigi goriilmektedir. Tane boyutu degerlerinde homojen sonuclar elde
edilmistir. Sedimentasyon testi sonucunda X kodlu numune ile ¢alisilmasina karar

verilmistir.
8.2 Gii¢ Tutusur Testi Sonugclar:

Tez calismast kapsaminda giic tutusur islem uygulanmis pamuklu
kumaglarin gii¢ tutusur performanslarinin degerlendirilmesi amaci ile yapilan
testlerin sonuglar1 asagida sunulmaktadir.

8.2.1 Limit oksijen indeksi (LOI) testi sonuclar:
Calisma kapsaminda kullanilan islem gérmemis ve cesitli giic tutusur

kimyasallar uygulanmis pamuklu kumaslarin LOI testi sonuglart Sekil 8.1°de

sunulmaktadir.
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Sekil 8.1. Apre uygulamasi yapilan kumaslarin LOI sonuclar:

Yukarida LOI testi sonuglar1 verilen pamuklu kumaslardan R kodu ile
gosterilen kumasg referans kumastir. Yapilan 12 apre uygulamasinda U1’in LOI
degerinin 20’nin altinda, U2, U3, U4 ve U12’nin LOI degerleri 26’nin altinda
kaldig1 goriilmektedir. U6, U7, U8, U10 ve U1l kodlu kumaslarin LOI degerleri
26 ve iizerinde ¢ikmistir. US ve U9 kodlu kumaslarin, siras1 ile Pyrovatex CP ve
Pyrovatex CP/Cinko borat uygulamasi, LOI degerleri ise 30 ve iizerindedir.
Yapilan LOI testlerinde sonug 26 ve iizeri elde edildiginde tekstil {iriiniiniin giic
tutusurluga sahip oldugu, LOI degeri 30’un iizerine ¢iktiginda ¢ok iyi gii¢ tutusur
Ozellige sahip oldugu kabul edilmektedir. Tez c¢alismasinda bu kriterleri
karsilayabilen uygulamalar gergeklestirilmistir. Fosfor esasli kimyasal olan AD
400’1lin su ortaminda &giitiilmesinin kullanildig1 uygulamalar olan U2 ve U12’nin
LOI test sonuglarinda ayni deger (23,5) elde edilmistir. U2 bu kimyasalin daha az
miktarda kullanildig1 uygulamadir. Ayn1 LOI degerini daha az kimyasal madde
kullanimi ile saglayan uygulama olan U2 ile ¢alismaya devam edilmistir. LOI
degeri 26 ve lizeri ¢ikan kumas numunelerinden tane boyutu diisiiriilen ve etil
alkolde ogiitillen fosfor esasli kimyasal olan AD 400 uygulamalarindan su
ortaminda 6giitmesi yapilan U2 kodlu kumasin LOI degerinin (23,5), etil alkol
ortaminda 6glitmesi yapilan U6 ve U7 kodlu kumaglardan c¢ok diisiik kaldigi

goriilmektedir. Bu sonuglara gore etil alkol ortaminda ogiitiilerek tane boyutu
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mikron alt1 seviyeye indirilen AD 400 ile pamuklu kumasmn gii¢ tutusurluk

ozelligini 6nemli derece gelistirilebildigi sdylenebilir.
8.2.2 Dikey yanmazlik testi sonuclari

Yapilan 12 adet apre uygulamasinin dokuzu dikey yanma test cihazinda
test edilmistir. Belirlenen gii¢ tutusur apre uygulanmis pamuklu kumaslarin dikey

yanma test sonuglar1 Cizelge 8.9’da sunulmustur.

Cizelge 8.9 Dikey yanma testi sonuclari

DIKEY YANMA TESTI (ASTM D 6413)

Numune t; (sn) t, (sn) Komiir uzunlugu (cm)

Ref. Kumas 19,5 - 30*

ul 38,0 3,0 30*

uz2 25 53 30*

U3 24 5,4

u4 4,2 0

ub 0

ub 3,4

uv 10

us 6,3

uo 17

* Kumas numunesi boyuna yonde tamamen yandi.

Cinko borat ile islem goren kumasin islem gérmemis pamuklu kumastan
daha uzun siire yandigi goriilmektedir. Cinko borat pamuklu kumasin yanma
hizim1 biiylik oranda diistirebilmektedir. Ancak yanmayr durdurmak icin yeterli
olamamaktadir. Referans kumas c¢ok hizli yandigindan ¢inko borat uygulanmig
kumasa gore ortamdaki yakit ¢ok daha kisa siirede tiikenmektedir. Bu nedenle de
t; degeri ¢inko borat uygulanmis kumasta daha yiiksek ¢ikmaktadir. Cinko borat

uygulanmis kumas referans kumasta oldugu gibi boyuna yonde tamamen
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yanmaktadir. Kalint1 miktar1 referans kumasa gore ¢ok daha fazladir. LOI ve TGA
test sonuglar1 ile bu sonu¢ uyumludur. Apyrol BKW’nin tek basina uygulandigi
U5 numunesi alev kaynagi uzaklastirildiginda hemen sonmektedir. En diisiik
komiirlesme uzunlugu da bu numunede goriilmektedir. Yakma testi sirasinda
yiiksek oranda gaz agiga ¢ikardigi da gozlenmistir. Apyrol BKW ve ¢inko boratin
birlikte kullanildigt U9 kodlu kumasm, Ul yani ¢inko boratin tek basina
uygulandigr kumastan yar1 siireden daha kisa siire yandigi goriilmektedir. U9
uygulamasi ¢inko boratin Apyrol BKW ile sinerjist olarak kullanilamayacagini
gostermistir. Cinko borat, Budit 311 ve AD 400 ile islem goren siras1 ile U1, U2
ve U3 kodlu kumaslarin alev sondiikten sonra kivilcim halinde yanmaya devam
ettikleri belirlenmistir. Pyrovatex CP, AD 400 (etil alkolde 6giitiilmiis) tek basina,
Pyrovatex CP ve ¢inko borat uygulamalari olan sirasi ile U4, U6, U7 ve U8 kodlu
kumaglar 10 s ve altinda siirede yanmistir. U6 ve U7 kodlu kumaslara
bakildiginda, melamin esashi baglayicinin kullanildigt U6 kodlu kumasin
poliiiretan baglayici kullanilan U7 kodlu kumastan ¢ok daha kisa siirede sondiigii
belirlenmistir. Buna gére melamin esash baglayict kumasin gii¢ tutusur 6zelligine
katki saglamistir.

Dikey yanma testi yapilan kumaslarin test sonrasi cekilen fotograflari

Sekil 8.2-4’te sunulmustur.



Sekil 8.3 a- U4, b- U8, c- U5 ve U9’ un Dikey yanma testi sonucu
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o1

Sekil 8.4 a- U6, b-U7 “nin Dikey yanma testi sonucu

Elde edilen sonuglar LOI test sonucunda elde edilen verilerle dikey
yakma test sonuclarinin birbirleri ile uyumlu oldugunu gostermektedir.
Resimlerde de goriildiigii tizere referans kumas, Ul, U2 ve U3 kodlu kumaglar
giic tutusur oOzellige sahip degildir. Diger kumaslar giic tutusur olarak
nitelendirilebilir.

U4, U5 ve U8 kodlu kumaslarda alev kaynaga uzaklastirildiginda alevin
sondiigii goriilmektedir. Cinko borat ve Pyrovatex CP’nin birlikte kullanildig:
U8’de komiirlesme biraz daha fazla olmustur. Bu da ¢inko boratin Pyrovatex CP
ile de sinerjistik etki yaratmadigini gostermektedir. U9 kodlu kumas yiizeyden
tim kumag boyunca yanmistir. Ancak kalinti miktar1 fazladir. Bu duruma ¢inko
borat sebep olmustur.

U6 ve U7 uygulamalarinda sirasi ile melamin ve poliiiretan bazli ¢apraz
baglayicilar  kullanilmistir.  Alev  kaynagi uzaklastirildiginda  kumaslar

yanmamustir.her iki uygulama ile de gii¢ tutusur 6zellik saglanabilmistir.
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8.3 Karakterizasyon Testi sonuglar:

8.3.1 Taramah elektron mikroskobu sonuglar:

Calismada kullanilan ¢inko borat, Budit 311 ve AD 400’ln ylizey

analizleri taramali elektron mikroskobu ile gergeklestirilmistir. Kimyasallarin

5000 biiyiitmede alinan goriintiileri Sekil 8.5’te sunulmaktadir.

Sekil 8.5 a- AD 400, b- Budit 311, c- ¢inko boratin goriintiileri (5000X)

Elde edilen sonuglardan her {i¢ kimyasalin ortalama tane boyutlarinin 5
um’nin tizerinde oldugu anlasilmaktadir. AD400’iin tane boyutu araliginin ¢ok
fazla oldugu, icerisinde biiyiik parcaciklar bulundugu goriilmiistiir. Budit 311 ve
cinko borat igerisinde ise mikron alt1 seviyede parcaciklar da bulunmaktadir.
Ancak bu pargaciklarin topaklasmistir. Tane boyut dagilimlar1 goreceli olarak
daha homojendir.
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U1-U9 kodlu apre uygulamasi yapilmis pamuklu kumaslarin 1.000, 2.500
ve 7.500 Kkat biiyiitiilmiis goriintiileri Sekil 8.6- Sekil 8.14’te sunulmustur.

Sekil 8.7 U2 kodlu kumasin SEM goriintiisii a-1.000, b- 2.500, c-7.500 kat biiyiitmeler
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Sekil 8.9 U4 kodlu kumasin SEM gériintiisii a-1.000, b- 2.500, ¢-7.500 kat biiyiitmeler
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Sekil 8.11 U6 kodlu kumasin SEM goriintiisii a-1.000, b- 2.500, c-7.500 kat biiyiitmeler
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Sekil 8.13 U8 kodlu kumasin SEM gériintiisii a-1.000, b- 2.500, c-7.500 kat biiyiitmeler
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Sekil 8.14 U9 kodlu kumasin SEM gériintiisii a-1.000, b- 2.500, c-7.500 kat biiyiitmeler

Ul, U2 ve U3 kodlu kumaglarin SEM goriintiilerinde kimyasallarin
homojen sekilde kumas yiizeyine dagildigi ancak topaklastiklar1 belirlenmistir.

U4 ve U5 kodlu kumaglarda aktarilan kimyasallarin tane boyutlarinin
baz1 bolgelerde diisiik oldugu, bazi bolgelerde kimyasallarin topaklastiklari
anlasilmaktadir. Bununla beraber bu uygulamalarda kimyasallar ¢ogunlukla
kumas yiizeyine homojen sekilde dagilmstir.

U6 ve U7 kodlu kumaslarda kumas yilizeyi neredeyse tamamen
kaplanmistir. Apre islemi ¢ift basamakli olan bu kumaslarda ilk olarak fosfor
esasli malzeme uygulanmis, daha sonraki adimda ¢inko borat ile islem yapilmastir.
Ikinci uygulamada ¢inko borat ile birlikte uygulanan ¢apraz baglayicilarin siserek

kumas yiizeyinde bir tabaka olusturduklar1 gozlenmektedir.
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8.3.2 Termal analiz sonuglari

Apre uygulamalarinda kullanilan kimyasallarin ve islem goren pamuklu
kumaslarin sicaklik artisi ile kiitle degisimleri arasindaki iliskiyi gérmek amaci ile
termal analizleri gergeklestirilmistir. Analiz sonuglar1 karsilastirmali ve her bir

kimyasal i¢in ayr1 ayr1 Sekil 8.15-Sekil 8.19°da sunulmustur.
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Sekil 8.15. Calisma kapsaminda kullanilan kimyasallarin karsilastirmal TGA grafikleri
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Sekil 8.16 Pekoflam AD 400 (toz)’iin TGA grafigi



Budit 311

120

100

" N
.
S~

Kiitle (%)
3

20
0
0 100 200 00 600 700

300 400 5
Sicaklik (°C)

Sekil 8.17 Budit 311 (toz)’in TGA grafigi
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Sekil 8.18 Pyrovatex CP-LF (jel)’nin TGA grafigi
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Sekil 8.19. Apyrol BKW(s1v1)’nin TGA grafigi

Kimyasallarin TGA grafiklerinde termal &zelliklerinin birbirlerinden
farkli oldugu goriilmektedir. AD 400°de kiitle kaybinin neredeyse tamamina
yakini1 360-570 °C arasinda olmustur. Sicaklik 570 °C’ye ulastiginda malzeme
kiitlesinin %65,65’ini kaybetmistir. Malzemenin kararli bir yapiya sahip oldugu
goriilmektedir.

BUDIT311 kodlu tozun TGA grafiginde 334 °C’ye kadar kiitle kayb1 %
3,84 iken 334 °C’de %5,40’a 398 °C’de ise %34,74’e ulastig1 goriilmektedir.
Bununla beraber 800 °C’ de kiitle kaybi yaklagik %68,35 olmustur. 80-203 °C
arasindaki kiitle kayb1 kademeli olarak malzeme tarafindan absorbe edilen suyun
uzaklasmas1 nedeniyle olmaktadir. Bundan sonraki adimlarda amonyak, su,
melamin ve fosforik asit tiirevleri yapidan uzaklagsmaktadir. Biiyiik kiitle kaybinin
basladigr 334 °C’den sonra melamin ve fosforik asit tiirevleri bozunmaktadir.
334-510 °C aralig1 en biiyiik bozunmanin yasandig araliktir.

Pyrovatex CP’nin TGA grafiginde 800 °C’ye kadar kademeli olarak
kiitle kayb1 olusmustur. Bununla beraber 800 °C’de kiitle kayb1 yaklagik %
61,42’a ulasmistir. 81,8 °C’de meydana gelen kiitle kayb1 malzeme tarafindan
absorbe edilen suyun uzaklagmasi nedeniyle olmustur. 148,1 °C ve 185,6 °C’de
sirasi ile %12,62 ve %18,67 olan en biiyiik kiitle kayiplar1 goriilmistiir. Bu kiitle
kayb1 su ve malzeme igerisinde bulunan polimerik malzemelerin bozunmasi

sebebi ile olmaktadir.
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Apyrol BKW’de en biiyiik kiitle kayb1 441,5 °C’de ortaya ¢ikmistir. Bu
sicaklikta %22,79 kiitle kayb1 yasanmustir. 72,8 — 310,7 °C arasinda kiitle kaybi1
gozlenmistir. 477,6 — 700 °C arasinda da kiitle kayb1 devam etmistir.

800 °C’de en fazla kiitle kayb1 Budit 311 ve AD 400’de, en az kiitle
kayb1 da Apyrol BKW’de goriilmiistiir.

Gli¢ tutusur apre yapilmis U4-U9 kodlu kumaslarin TGA grafikleri Sekil
8.20-Sekil 8.23’te sunulmustur.
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Sekil 8.20 U4, U5, U6, U7, U8 ve U9 kodlu kumaslarin karsilastirmal TGA grafikleri
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Sekil 8.21.U4 ve U8 kodlu kumaslarin TGA grafikleri
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Sekil 8.22. U5 ve U9 kodlu kumaslarin TGA grafikleri
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Sekil 8.23 U6 ve U7 kodlu kumaslarin TGA grafikleri

Sekil 8.21’de U4 ve U8 kodlu kumaslarin termal analiz sonuglari
sunulmaktadir. 420 °C’de meydana gelen kiitle kaybinin ¢inko borat kaynakl
oldugu diistiniilmektedir. Cinko borat bu uygulamada kumasta daha yiiksek kiitle
kaybina neden olmaktadir.

Sekil 8.22’de U5 ve U9 kodlu kumaslarin termal analiz sonuglari
sunulmustur. Apyrol BKW’nin pamuklu kumasa uygulanmasinda ¢inko boratin
kiitle kaybini arttiric etki gosterdigi belirlenmistir.

Sekil 8.23’te U6 ve U7 kodlu kumaslarin termal analiz sonuclari
sunulmaktadir. U6 ve U7, AD 400 ve ¢inko boratin iki banyolu yontem ile
pamuklu kumasa aktarildigir kumaslardir. Uygulamalarda siras1 ile melamin esaslt
ve poliliretan esashi capraz baglayicilar kullanilmistir. Melamin esashi ¢apraz
baglayicinin kullanildig1 kumasta daha fazla kiitle kayb1 olmaktadir.

Gii¢ tutusur apre iglemi goren pamuklu kumaslarin kiitle kaybini (%)

gosteren grafik Sekil 8.24’te sunulmustur.
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Sekil 8.24 Termal analizleri yapilan kumaslarin kiitle kayiplar: (%)

Pamukta kiitle kayb1 termal bozunma sirasinda komiir olusumu miktari
ile iligkilidir. Olusan komiir kalitesi ise gili¢ tutusurlugu etkiler. Tutusmayi

besleyen yanici gaz ¢ikiginin azalmasi komiir olusumundan daha etkilidir.

8.4 Kumas Test Sonuclari

8.4.1 FTIR analizi sonuglari

Apre uygulamasi yapilan kumaslar FTIR ile analiz edilmistir. Islem
gormemis kumas ile U4, U5, U6, U7, U8 ve U9 kodlu kumaslarin karsilastirmali
grafikleri verilmistir. Tane boyutu diisiiriilen fosfor esasli kimyasal AD 400 ile
ticari apre kimyasallar1 Pyrovatex CP ve Apyrol BKW’nin pamuklu kumaslara
uygulandigi sirasi ile U6, U8 ve U9 kodlu kumaglarin FTIR analizi sonuglar1 Sekil
8.25’te sunulmustur. Islem gdérmemis kumasin farkli capraz baglayicinin
kullanildigi AD 400 pamuklu kumas uygulamalar olan U6 ve U7’nin
karsilagtirmali FTIR analizi sonuglar1 Sekil 8.26’da goriilmektedir. Apyrol
BKW’nin pamuklu kumasa uygulamasinda ¢inko boratin etkisini gérmek amaci
ile U5 ve U9’un karsilagtirmali FTIR analizi sonuglar1 Sekil 8.27°de verilmistir.
Pyrovatex CP’nin pamuklu kumasa uygulanmasinda ¢inko boratin etkisini gérmek

i¢in U4 ve U8’in karsilastirmali FTIR analiz sonuglar1 Sekil 8.28’de sunulmustur.
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Sekil 8.25. Referans kumas U6, U8 ve U9 kodlu kumaslarin FTIR analizi sonuglari
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Sekil 8.26 Referans kumas, U6 ve U7 kodlu kumaslar:1 FTIR analizi sonuclar:

16
|

—  Referans Kumas
< — U

- w

12
|

Single channel
8
|

Sekil 8.27 Referans kumas, U5 ve U9 kodlu kumaslarin FTIR analizi sonuglar:
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Sekil 8.28 Referans kumas, U4 ve U8 dolu kumaslarin FTIR analizi sonuglar

Sonuglarda dietil fosfonik asit ve ¢inko tozundan olusan, dialkil
fosfonokarboksilik asitamid bilesigi olan ve fosfor ve kiikiirt igerikli oldugu
bilinen sirast ile AD 400’lin, Pyravatex CP ve Apyrol BKW ile islem goren
seliilozik kumaslarin~ 2000, 2500, 3000 ve 3500 cm™’de benzer pikler verdigi
goriilmektedir. AD 400 ile islem géren pamuklu kumasin FTIR analizi sonuglarini
gosteren Sekil 8.26°da sadece ~1400 cm™ de yogun pikler verdigi goriilmektedir.
Apyrol BKW ve Pyrovatex CP ile iglem goren pamuklu kumaglarin sonuglarinin
verildigi Sekil 8.27-28’te agirlikli olarak <1000 - 1500 cm™’lerde yogun pikler
belirlenmistir. Ilk grafikte de goriildiigii gibi bu iki kimyasalin FTIR analizi
sonuglar1 birbirine ¢ok yakin ¢ikmustir.

Sekil 8.26°da goriilen 800 cm™ dolaylarinda olusan pikler seliilozun
yapisinda bulunan aromatik halkalarin P-CH, bagindan kaynakli oldugu
ongortilmektedir. 1000 cm ™ de goriilen piklerin —-CH=CH-, -O-H, C-O, =P=0
baglarindan kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. <1500 cm™’de gbriilen piklerin >NH,
-NH3*, >C=N-, C-NO,;, C-N=0O, >N-N=0, -CS-NH- baglarindan
kaynaklanabilecegi tahmin edilmektedir

Sekil 8.27’de 1000 cm™de goriilen piklerin -CH=CH-, -O-H, C-O,
>C=S>S0, >S0O,;, >SO,N<, -S0,0-, =P=0 baglarindan kaynaklandig1
ongoriilmektedir. 1500 cm™*de goriilen piklerin seliiloz 1s1 etkisi ile seliilozdan
ayrilan kiigiik bilesikler ve AD 400 ile yapmis olabilecegi >NH, -NH3", >C=N-,
C-NO;, C-N=0O, >N-N=0, -CS-NH- baglarindan kaynaklandigi tahmin
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edilmektedir. 2100 cm™’de goriilen piklerin -N=C=S, >C=N+=N-, -C=CH
baglarinda kaynaklandigi diistiniilmektedir.

Sekil 8.28’de 1000 cm™de goriilen piklerin C-O, =P=0 baglarindan
kaynaklandigr ongoriilmektedir. ~1500 cm™®de goriilen piklerin >NH, -NH3",
>C=N-, C-NO,;, C-N=0, >N-N=0O baglarindan kaynaklanabilecegi tahmin
edilmektedir. 2100 cm™de goriilen piklerin >C=N"=N", -C=CH baglarinda
kaynaklandig1 diistiniilmektedir

Elde edilen grafiklerde ortak pikler belirlenmistir. 800 cm™
dolaylarindaki piklerin seliillozun yapisinda bulunan aromatik halkalarin C=H
baginda kaynakli oldugu diisiiniilmektedir.2100 cm™’de goriilen piklerin -C=CH
baglarinda kaynaklandigi tahmin edilmektedir. ~ 2400 cm™’de piklerin >NH,",
=NH", =N"H", P-H ya da CO; bilesiklerinin yapidan ayrilmasi sebep olmaktadir.
3000 cm™de >C=C<H, -CONH,, -CONH- (kat1), -NH3, -CCHs, CH, kaynakli
pikler belirlenmistir. 3000 cm™de goriilen piklerin selillozun gordiigi 1si1l islem
sonucunda yapisindan ayrilan serbest —OH grubundan kaynaklandigi tahmin

edilmektedir.

8.4.2 Renk 6l¢ciim sonuglar:

Gii¢ tutusur apre islemi goren kumaslarin mekanik, kimyasal ve konfor
Ozelliklerinde bozulmalara olusmaktadir. Bu bozulma ¢ok fazla miktarda
kimyasal kullanilmasi, kurutma ve fiksaj sirasinda uygulanan yiiksek 1s1l
islemlerden kaynaklanmaktadir. Gii¢ tutusur apre islemi kumaslarin renginde de
onemli derecede degisimlere sebep olabilmektedir. Yapilan islemlerin kumaslarin
renginde sebep oldugu degisimleri belirlemek amaci ile renk o6l¢limleri

gerceklestirilmistir. Elde edilen sonuglar Cizelge 8.10°da sunulmustur.
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Cizelge 8.10 Renk 6l¢iim sonuclar:

Numune
kodu

Referans

Kumas
Uyg 1l
Uyg 2
Uyg 3

Uyg 4
Uyg 5
Uyg 6
Uyg 7
Uyg 8
Uyg 9

Tabloda islem gormemis pamuklu kumas ile uygulama yapilmis
numunelerin renk Olglim analizi sonuglar1 verilmistir. Bu kumaglarin L, a ve b
degerleri Ol¢lilmiistiir. Bu degerler sirasi ile acgiklik-koyuluk, kirmizi - yesile
yakinlik ve sar1 - maviye yakinlik degerleridir. Islem gérmemis kumas esas
alimarak islem goren kumaslarin L, a ve b degerlerindeki farkliliklar
degerlendirilmektedir. Cihazin ¢alisma prensibi gonderilen 1smnin malzeme
tarafindan absorplanma oraninin belirlenmesi esasina dayanir. Bu sebeple dlgiim
sirasinda kumasin ylizeyinin diizgiin olmasi onemlidir. U4 ve U5 disindaki

uygulamalarda kumas renginde 6nemli derecede bozunma belirlenmistir.
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9  TARTISMA

Bu tez ¢alismasi kapsaminda pamuklu kumasglara gii¢ tutusur ozellik
kazandirmak amaci ile ¢inko borat, fosfor esasl kimyasallar ve gii¢ tutusur ticari
kimyasallar aktarilmistir. Fosfor esasli kimyasal olarak AD 400 ve Budit 311, gii¢
tutusur ticari kimyasal olarak da Pyrovatex CP ve Apyrol BKW kullanilmistir.
Fosfor esasli kimyasallarin ve ¢inko boratin tane boyutlarinin 5 pm’den fazla
oldugu belirlenmistir. Bu kimyasallarin tane boyutlar1 atritér degirmen ve eksenel
degirmen kullanilarak mikron alt1 seviyelere indirilmistir. Ogiitme soliisyonunun
kararliligin1 saglamak amaci ile TSS ve PEG stabilizator, sodyum siilfat elektrolit
olarak kullanilmistir. Ogiitmeler su ve etil alkol ortaminda gerceklestirilmistir.
Ogiitmelerin tane boyutu ve zeta potansiyeli analizlerinde Nanosizer cihazi
kullanilmistir. Elde edilen sonuglar dogrultusunda ¢inko borat igin stabilizator
olarak TSS’nin kullanildigi A kodlu soliisyon, AD 400 i¢in etil alkol ortaminda
ogiitillen X kodlu soliisyon ve Budit i¢in TSS’ nin stabilizator olarak kullanildigi
K kodlu soliisyon apre uygulamalarinda kullanmilmak iizere segilmistir. Secilen
soliisyonlar pamuklu kumaslara emdirme yontemi kullanilarak aktarilmistir. U6
ve U7 kodlu uygulamalarda gift banyolu apre islemi tercih edilmistir. Caligmada
kullanilan kimyasallarin karakterizasyonunda ve islem goren kumaslarin yiizey
analizlerinde taramal elektron mikroskobu kullamilmstir. Islem géren kumaslarin
termal analizleri TG / DTA, renk Olclimleri spektrofotometre, ylizey analizleri
FTIR ve yanma davranislar1 LOI ve dikey yakma testi ile analiz edilmistir.

Tane boyutu diisiirme ¢aligmalarinda kimyasallarin tane boyutlart mikron
alt1 seviyelere indirilmistir. Yakma testi sonuglar etil alkol ortaminda &giitiilen
fosfor esasli kimyasal AD 400 ile islem goren kumaglarin LOI degerlerinin ticari
kimyasallara yakin degerlere ulastig1 goriilmiistiir. Dikey yakma testi sonuglar1 da
bunu desteklemektedir. SEM goriintiilerinde tane boyutunun disiirildigi ve
kararsiz yapidaki soliisyonun topaklastigi goriilmistir. Termal analizler
sonucunda en az ve en ¢ok kiitle kayb1 olan kumaslar sirasi ile U4 kodlu % 62,57
ve U6 kodlu % 78,59’dur. Renk 6lgiim sonuglar1 yapilan islemlerin U4 ve U5
disindaki islem goren kumaslarda 6nemli oranda renk degisimine sebep oldugu

belirlenmistir.
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Pamuklu kumasglarda ticari olarak yaygin kullanima sahip kalic1 ve kalici
olmayan iki apre kimyasali ile ¢ok iyi gii¢ tutusur 6zellik elde edilmistir. Calisma
kapsaminda tane boyutu distiriilerek kararli apre soliisyonu haline getirilen fosfor
esaslt malzeme ile de ¢ok 1yi gii¢ tutusur 6zellik elde edilebilmistir. Fosfor esasl
malzemeler ile sinerjik etki saglayabilecegi diisliniilen ¢inko borat ile istenen
ozellik elde edilememistir. Cinko borat tek basina kullanildiginda yanma hizini
onemli derecede diisiirmiis olmakla birlikte yanmayr engelleyememistir.
Komiirlesme oranmni arttirmistir. Giic tutusur etki saglayabilmek ic¢in yiiksek
oranlarda kullanilmasi gerekmektedir. Bu da kumasin kullanim &zelliklerini
olumsuz yonde etkilediginden uygun degildir. Sonug¢ olarak ¢inko boratin tane
boyutu mikron alt1 seviyeye diisiiriilse bile pamuklu kumaslar i¢in iyi bir gii¢

tutusur olmadigi belirlenmistir.
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