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OZET

Bu tez kapsaminda seliilozik cadir kumaslarina alev geciktirici 6zellik kazandirmak
amaciyla fiziksel ve kimyasal modifikasyon yontemleri uygulanmistir. Fiziksel
modifikasyon yontemiyle, ¢adir kumasinin nano boyuttaki hegzagonal bor nitriir (h-BN)
tabakalar1 ile kaplanmasi neticesinde alev geciktirici etki saglanamamistir. Bor nitriir
tabakalar1 sayesinde siiper hidrofobik seliiloz yiizey elde edilmis ve su temas agis1 120,2°
olarak oOl¢iilmiistiir. Borik asit ve boraks emdirme yontemi ile ayr1 ayri ve birlikte seliilozik
cadir kumasina uygulandiginda, kiitlece %5 borik asit ve %5 boraks konsantrasyonunda en
yiiksek LOI degerine (45,0) ulasilmis fakat yikamaya karsi dayanim saglanamamustir.
Yikama dayanimini gelistirmek i¢in boya banyosuna farkli konsantrasyonlarda borik asit,
boraks ve c¢inko borat ilave edilmis, bor bilesiklerinin seliiloz ile tepkimeleri basarisiz
oldugundan alev geciktirme saglanamamistir. Seliilozik c¢adir kumasina yikamaya
dayanikli ve alev geciktirici 6zellik kazandirmak amaciyla sodyum silikat ile sirasiyla
kiitlece %35 borik asit ve %5 ¢inko borat emdirme yontemi kullanilarak uygulanmigtir.
Yikama oOncesi kumaglarin LOI degerleri sirasiyla 34,5 ve 34,3; 5 yikama sonrasinda ise
31,3 ve 31,5 olarak tespit edilmistir. Karakterizasyon islemleri termal gravimetrik analiz
(TGA), taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ve fourier doniisiimlii infrared spektroskopisi
(FTIR) kullanilarak gerceklestirilmistir.
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ABSTRACT

In the scope of the thesis, the methods of physical and chemical modification to obtain
flame retardance on cellulosic tent fabrics were performed. Flame retardance of hexagonal
boron nitride (h-BN) nano platelets that coated tent fabric by physical modification method
failed. Super hydrophobic cellulose surface was obtained via boron nitride sheets and the
water contact angle was measured 120,2°. When boric acid and borax applied to cellulosic
tent fabrics using impregnation method by oneself and together, the highest LOI value
(45,0) was achieved in the presence of 5% (m/m) boric acid and 5% (m/m) borax, but the
washing resistance has not been achieved. Boric acid, borax and zinc borate in different
concentrations were added to the dyeing bath in order to improve the washing resistance.
Flame retardance failed because the reactions of boron compounds with cellulose failed. In
order to obtain flame retardance and washing resistance, sodium silicate, 5% (m/m) boric
acid and 5% (m/m) zinc borate were applied to cellulosic tent fabric by impregnation
method respectively. LOI values of fabrics were determined to be 34,5 and 34,3 before
washing; and 31,3 and 31,5 after 5 washing respectively. The characterizations were
performed using thermal gravimetric analysis (TGA), scanning electron microscope (SEM)
and fourier transform infrared spectroscopy (FTIR).
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Bu calismada kullanilmis simgeler ve kisaltmalar, aciklamalar1 ile birlikte asagida

sunulmustur.
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cm’? Dalga sayis1

g Gram
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L Litre

m? Metrekare

pL Mikrolitre

mL Mililitre
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°C Santigrat derece

0 Kirmim agist

w Watt

Kisaltmalar Aciklamalar

AFM Atomik kuvvet mikroskobu
ASTM Amerikan malzeme ve test dernegi
ag-BN Sulu ortam bor nitriir

BN Bor nitriir

EDX Enerji dagilimli X-1511 spektroskopisi
FTIR Fourier doniistimlii infrared spektroskopisi
h-BN Hegzagonal bor nitriir

Hum-BN Hummers bor nitriir

LOI Limit oksijen indisi

SEM Taramali elektron mikroskobu
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Kisaltmalar Aciklamalar

TGA Termal gravimetrik analiz
XRD X-1s1m1 difraktometresi



1. GIRIS

Gegici ya da acil yerlesim birimi olarak yaygin kullanilan ¢adirin, ¢esitli kosullara uygun
ve i¢inde yasayanlarin ihtiyaglaria cevap verecek sekilde diizenlenmesi gerekmektedir.
Bu diizenlemelerde 6zellikle soguk iklim kosullarinda isiticilarin kullanilmasi sirasinda
kazaen ya da teknik arizalar sebebiyle ¢ikabilecek yanginlar biiyiik risk olusturur. Ozellikle
soguk iklim kosullarinin yasandigi iilkemizde, gerek is sahalarinda gerek deprem, sel vb.
gibi afet alanlarinda ve gerekse, ¢cevremizdeki savas, teror magdurlar i¢in gegici yerlesim
alanlarinda c¢adirlar kullanilmakta hatta bu yerlesim alanlart “cadir kent” olarak
adlandirilmaktadir. Bu amagla yanabilen bir malzeme olan c¢adir bezinin (tekstil)
yanabilirlik 6zelliginin azaltilmasi, alev geciktirici 0Ozellige sahip malzemelerle

saglanabilir.

Alev geciktirici olarak kullanilan malzemeler, boratlar ve metal hidroksitler gibi mineral
esasli, halojenli, fosforlu, azotlu, silikon esasli vb. tarzda siniflandirilabilmektedir. Bu
maddeler sogutma, koruyucu tabaka olusturma ve yakit sulandirma gibi fiziksel veya
degisik fazda reaksiyon gibi kimyasal etki sonucu yanmayi Onlemekte veya
geciktirmektedir. Ancak halojenli bilesikler gibi bazilari bu etkinligi saglarken, insan

saglhigina ve ¢evreye zararl bilesikler olusturabilmektedir [1,2].

Ulkemizin zengin bor kaynaklarina sahip olmasi o6zellikle bor esasli malzemelerin
kullanilmast yoluyla alev geciktirici malzemelerin hazirlanmasi ve etkinliklerinin
gozlenmesi 6ne ¢ikan hususlardan biridir. Bor bilesikleri alev geciktirme, baz1 bakterilere
kars1 direngli olma 6zelliklerinin yani sira toksik etki gdstermemeleri nedeniyle bu alanda
tercih edilen bilesiklerdendir. Bu bilesikler alevle temas halinde camsi bir tabaka
olusturarak yiizeyin alevle temasini kesmektedir [3,4]. Borlu bilesikler aleve gosterdigi
direncin yani sira duman bastirma, antibakteriyel etki, kiife kars1 direngli olma gibi birgok

ozelligi de beraberinde getirmektedir [5-7].

Tekstil sektoriinde malzemeye alev geciktirme direnci 6zel dokuma kumaslarla veya apre
yoluyla kazandirilabilmektedir. Polivinilkloriir, cam yiinii, amyant gibi bazi lifler gii¢
tutusur olmakla birlikte genelde ithale dayali oldugundan bu liflerden kumas iiretimi veya

bunlart karigtirarak modifiye lif eldesi hem ekonomik yonden hem de insan ve gevre



sagligr yoniinden uygun degildir. Bu amagla ve 6zellikle yapist geregi kolay tutusabilen

seliilozik elyaf igin gergeklestirilen arastirma sayisi oldukga fazladir [8,9].

Tekstil sektoriinde kullanilan borik asit ve boratlar gibi bilesikler etkin alev geciktiriciler
olmalarina ragmen seliilozik elyaf iizerinde kalici olamamakta ve suyla kolaylikla
uzaklastirilabilmektedir. Bu problemin ¢oziimii olarak farkli teknikler denenmekte, bor
bilesiklerinin elyaf iizerinde daha saglam bir sekilde tutunmasini saglayacak ¢oziimler

aranmaktadir [10].

Bu tez ¢alismasi ile tabakalarina ayristirllmis hegzagonal bor nitriir (h-BN), borik asit,
boraks ve ¢inko borat gibi bor bilesiklerinin %100 seliilozik elyafla etkilesimi sonucunda
elyafa giiclii bir sekilde tutunmasi, yikamadan dolay: elyaftan kolayca uzaklasmayarak
elyaf tlizerinde kaliciligimin saglanmasi amaglanmustir. Karakterizasyon c¢aligmalarinda
fourier doniistimlii infrared spektrometre (FT-IR), X-1sin1 difraktometresi (XRD), termal
gravimetrik analiz (TGA) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak sonuglar
islem goérmemis elyafin Ozellikleri ile karsilastirilmigtir. Limit oksijen indisi (LOI)
deneyleri ile borlu ve borsuz elyafin alev geciktirme etkinligi kiyaslanmig ve bu etkinligin

kullanim sirasinda karsilasilan yikama islemine karsi olan etkisi incelenmistir.



2. SELULOZUN GENEL OZELLIiKLERI

Tekstilde yaygin olarak kullanilan pamuk lifinin 6zellikleri yetistirildigi bolgenin sartlarina
bagl olarak degisiklik gosterebilir. Pamugun yapisini ortalama olarak %85-90 seliiloz, geri
kalan kismini pektin, yagli maddeler, protein ve kiil olusturmaktadir. Pamuk lifinin
kimyasal bilesimi Cizelge 2.1'de verilmektedir. Seliilloz dogada saf halde bulunmaz. Pamuk
lifleri seliilozik lifler olarak da ifade edilmektedir. Terbiye islemleri sonucunda pamuk
lifindeki safsizliklarin uzaklastirilmasi ile selilloz orami %99’a kadar ¢ikabilmektedir.
Seliilozun yapisinda elementel olarak %44,4 karbon, %6,2 hidrojen ve %49,4 oksijen
bulundugundan kaba formiilii (CgH100s)x seklindedir. Bu formiil seliilozun karbonhidrat
yapisinda bir polimer oldugunu ifade eder. Yapisi Sekil 2.1°de verilen pamuk lifi ince
duvarli bir yapiya sahiptir ve i¢i protoplazma sivisi ile doludur. Bu yapinin en disinda yag,
pektin ve alkol esterlerinden (vaks) olusan ince bir kutikula tabakasi bulunmaktadir. Bu
tabaka su gecirmez ozellikte oldugundan dolayi lif biinyesine herhangi bir 1slatic1 olmadan
su ve sulu ¢ozeltilerin gegmesi miimkiin degildir. Bu tabakanin hemen altinda ise lif
agirhigmin yaklasik %35’ini olusturan, seliilozik olmayan yapilarin ¢ogunu biinyesinde
barindiran, kalinlig:1 yaklasik 200 nm olan ve fibrillerden meydana gelen birincil hiicre
duvar1 yer almaktadir. Burada bulunan fibriller eksene 70° ac1 yapacak bigimde sarmal
olarak diizenlenmistir. Birincil hiicre duvarindan sonra lifin merkezine dogru gidildikge
lifin esas kiitlesini teskil eden ve {i¢ bolgeden meydana gelen ikincil hiicre duvari
bulunmaktadir. En dis bdlgede bulunan fibriller eksene 20-30° a¢1 yapacak sekilde sarmal
yapidadir. Ikinci bolgede yer alan fibriller ise diger bolgenin tersine ama aymi agilarla
yerlesmislerdir. ikincil duvarn iigiincii bolgesi ise; liimen ad1 verilen ve biinyesinde seker,
mineral ve protein ihtiva eden protoplazma sivisi ile dolu kanal tarafindan

cevrelenmektedir [11].

Pamuk elyafinda genellikle birincil duvarda bulunan pektini nicel olarak saptamak oldukca
zordur. Pamuk lifinin seliilozdan sonra en 6nemli bileseni olan yagli ve mumlu maddeler
organik ¢dziiciilerde ¢oziinebilir ve 85-90°C’de erimeye baslarlar. Ham pamuktan iiretilen
pamuk ipligi yagli ve mumlu yapisini muhafaza eder. Pamuk lifinin yapisinda bulunan
protein miktar1 ve lif kalitesini etkileyen kiil miktarinin oran1 pamugun ¢esidine ve
yetistirildigi sartlara gore degisiklik gosterir. Pamuk lifi %100’e yakin oranda seliiloz

icerdiginden dolayi seliiloz ile ayn1 kimyasal 6zellikleri gostermektedir [11].



Cizelge 2.1. Pamuk lifinin kimyasal bilesimi [11]

Bilesen % Kuru agirlik oran
Tiim lif bilegimi Birincil duvar

Seliiloz 94,0 540
Pektin 12 50
Mumlar 13 a0
Protein 06 50
Kiil 12 30
Diger 17 0

Seliiloz; yapisinda elementel olarak %44,4 karbon, %6,2 hidrojen ve %49,4 oksijen
bulundugundan kaba formiilii (CsHi10Os)x seklinde olup karbonhidrat yapisinda bir
polimerdir ve pamuk lifinin ve rejenere selilloz lifinin temel kimyasal yapisini
olusturmaktadir. Kimyasal yapisi Sekil 2.2’de verilen seliiloz, bir monosakkarit olan n
sayida B-glikozun 1. ve 4. karbon atomlar1 ilizerinden oksijen kopriileri ile birbirine
baglanmasi sonucunda meydana gelen ve genel formiilii (C,H2,0p) olan bir polisakkarittir.
Seliiloz molekiiliiniin polimerlesme derecesi selillozun elde edildigi kaynaga gore
degisiklik gosterir. Pamuk seliillozunun polimerlesme derecesi 3000-11500, rejenere

seliiloz elyafin polimerlesme derecesi ise 350-800 arasindadir.

Liimen

_||Birincil duvar

Sekil 2.1. Pamuk lifinin yapis1
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Sekil 2.2. Seliilozun kimyasal yapisi

Seliiloz polimeri, dallanmamis uzun zincir formundadir. Bu zincirler {izerinde bulunan
primer ve sekonder alkol gruplari karsilikli etkileserek hidrojen kopriileri meydana
getirirler. Bunun sonucunda kristalin bolgeler olusur. Dogal seliilloz yapisinda kristalin

bolgelerin orant %70; rejenere seliiloz da %35-40 kadardir [11].

Dipol yapidaki su molekiilinde bulunan oksijen atomlari, seliillozun alkol gruplar ile
hidrojen kopriileri meydana getirir. Boylece su ile 1slanan seliilozik malzeme, hidrojen
kopriileri yardimiyla su molekiillerini {izerine baglar. Suyun lifin dis yiizeyindeki hidroksil
gruplart ile birlesmesi nedeniyle seliiloz zincirlerinin arasi agilir ve lif eksenine dik yénde

sisme gosterir [11].

Seliiloz lifi benzen, eter, alkol gibi organik ¢oziiciilerde ¢6ziinmemekle birlikte asitlere
karst hassastir. Ozellikle kuvvetli anorganik asitler, selilloz lif yapisindaki oksijen
kopriilerini kopararak selillozu hidrolize eder ve daha kiigiik parcalara boler. Boylece
polimerizasyon derecesini diistirerek lif 6zelliklerinin degismesine sebep olur. Asitlerin
etkisi ile parcalanan seliilozik life hidroseliilloz adi verilir ve zincir kopmalar1 sirasinda
serbest aldehit gruplar1 olustugundan dolay1 indirgen ozellik gosterir. Hidroseliiloza

doniisen seliilozik malzemenin dayanikliligi azalir; kirilgan ve sert bir yapiya doniistir [11].

Tekstil terbiye islemlerinde kullanilan sodyum hipoklorit, sodyum kloriir, sodyum ve
potasyum kloratlar gibi yiikseltgen maddeler seliiloz yapisindaki fonksiyonel gruplara veya
glikozid baglarina etki ederek zincir kopmalarina neden olur. Yiikseltgen maddelerin
seliiloz yapisindaki hidroksil gruplariyla tepkimeye girmesi neticesinde, primer alkol grubu
aldehit ve karboksilik aside; sekonder alkol grubu ise keton ve bag agilmasi sonucunda
aldehite doniisiir. Yiikseltgenme glikozid baglarina etki ederse zincir kopmalarma baglh

olarak seliilozun polimerlesme derecesi diiser ve uglarda aldehit gruplar meydana gelir.



Bununla birlikte seliiloz lifi sodyum disiilfit ve sodyum disiilfoksilat gibi indirgen
maddelerden etkilenmez [11].



3. TEKSTIL ELYAFINDA YANMA OLAYI

3.1. Tekstil Liflerinin Yanma Davranislar

Tekstil Uriinlerinin yanma davraniglarim1 elde edildikleri liflerin yanma davraniglar
belirler. Ayrica iplik ve kumas yapisinin da yanma davranisi tizerinde etkisi vardir. Liflerin
yanma davranislar camsi gegis sicaklig (Tg), erime sicakligi (Tm), piroliz sicakligr (Tp) ve
tutusma sicakligr (T¢) gibi gesitli 1511 gegis sicakliklart ve bazi termodinamik parametreler

ile belirlenmektedir (Cizelge 3.1).

Lifin piroliz sicaklig1 ne kadar diisiik olursa lif o kadar hizli yanar. Cizelge 3.1’deki LOI
degerleri de liflerin yanma davranis1 hakkinda bilgi vermektedir. Buna gore lifin LOI
degeri %24’den diisiik ise yanabilir ve alev alabilir, %24-28 arasinda ise smnirli alev
geciktirici, %29-34 arasinda ise alev geciktirici ve %34’den biiyiikk ise ekstra alev
geciktirici olarak siniflandirilabilir. Yanma olayinda liflerin alev alma 1sis1 olan AH,
alevin yayilma hizi ve yangin sonucunda olusabilecek zararlar agisindan 6nemli bir
faktordiir. Pamuk lifi gibi kolay yanabilen baz lifler, alev geciktirici 6zellige sahip aramid

liflerine gore daha diisiik alev alma 1sisina sahiptirler [12].

Kumaglarin yanma davraniglar1 alev kaynagi, alev kaynaginin temas siiresi, kumasin
pozisyonu, tutusma noktasi (kumasin kenari, alt1 veya iistii), ortam sicakligi, ortamin bagil
nem orani, havanin akis hizi ve kumasin yapist gibi faktorlerden etkilenmektedir.
Kumaglarin yanma davranislarini belirlemek amaciyla kullanilan standartlarda tutusma
yeri ve siiresi, kumasin pozisyonu ve atmosfere bagh degiskenler belirtilmekle birlikte
kumasin metrekare agirlig diisiik ve seyrek dokunmus kumaslar, metrekare agirlig yiiksek
ve ¢ok katmanli yapiya sahip kumaslara gore daha hizli yandigi gozlenmistir. Kumas
gramaj1 ile LOI degerleri arasinda dogrusala yakin, hava gecirgenligi ile de logaritmik bir
iliski oldugu ifade edilmektedir. Yanma davranisi ve iplik geometrisi arasindaki iliski i¢in
kalin kumaslarin daha zor yandigi, kalin ipliklerin yanma direnglerinin de daha fazla

oldugu séylenebilir [13,14].



Cizelge 3.1. Yaygin olarak kullanilan baz1 liflerin 1s1l gegis sicakliklar1 [12]

Lif T4°C Tm,°C Tp.°C T..°C LOI, % AH,, kj/g
Yiin - - 245 600 25 27
Pamuk - - 350 350 18,4 19
Viskon - - 350 420 18,9 19
Naylon 6 50 215 431 450 20-21,5 39
Naylon 6.6 50 265 403 530 20-21,5 32
Polyester 80-90 255 420-447 480 20-21,0 24
Akrilik 100 >220 290 >250 18,2 32
Polipropilen -20 165 470 550 18,6 44
Modakrilik <80 >240 273 690 29-30 -
PVC <80 >180 >180 450 37-39 21
Meta aramid (Nomex) 275 375 410 >500 29-30 30
Para aramid (Kevlar) 340 560 >590 >550 29 -

3.2. Seliiloz Lifinin Yanma Davranisi

Sematik olarak Sekil 3.1°de verildigi gibi, seliiloz lifinin iki farkli tepkime ile 1s1l
bozunmaya ugradig distiniilmektedir. Bunlardan ilki diisiik sicakliklarda seliilozun
dehidrasyonu sonrasinda kiil ve suyun agiga ¢ikmasi seklindedir. Digeri ise daha yiiksek
sicakliklarda levoglukosan depolimerizasyonu seklinde gerceklesir. Sonrasinda sicaklik
artisina bagli olarak ara bir iiriin olan levoglukosan 1s1l bozunma sonucunda katran, sivi,
komiir ve yanicit gaz olusturmaktadir. A¢iga ¢ikan 1s1 nedeniyle katran ve sivi yanici

olusturarak yanmanin kiil halinde bir artik kalana kadar devamini saglar [15].

Seliiloz lifinin yanmasi ile ilgili bir bagka goriis ise yanma isleminin kizigsma ve alevlenme
olmak iizere iki farkli mekanizma ile gerceklestigidir. I¢in i¢in yanma olarak da bilinen
kizigma olayi, seliillozun 1s1l bozunmasi sonucu acia ¢ikan iirlinlerin oksidasyonu
islemidir. Alevlenme ise hizli1 ve biiyiik miktarda enerji ¢ikisinin gergeklestigi, kat1 veya

gaz fazda meydana gelen daha karmasik bir iglemdir [16-18].



Ekzotermlk Ekzotermlk
OH @
300 °C, Endotermik
OH

Levoglukosan Yanici gazlar
%é& 7
Seluloz
Ekzotermlk
200 °C, Endotermik €O, CO,, H0
Serbest radikaller
Karbonil gruplan

Aktif seliiloz

Yanma

Sekil 3.1. Seliilozun 1s1l bozunmasi

Sentetik lifler ise eriyerek yanma, damlayarak yanma ve i¢ten yanma gibi farkli yanma
mekanizmalarina sahip oldugundan seliilloz liflere kiyasla yanma mekanizmasi daha

karigiktir.

3.3. Yanma Mekanizmasi

Sekil 3.2°de verilen yanma dongiisiiniin, mekanizmasi; 1s1, oksijen ve yanici maddeye
ihtiyag duyan ekzotermik bir tepkimedir. Yanici madde oksijenli ortamda tutusma
sicakligina kadar 1sitildigr zaman alev alarak yanmaya baglar ve yanma islemi ortamda

oksijen ve yanici madde kalmayincaya kadar devam eder.

Alev
kaynagi

Piroliz triinleri

ELYAF

Sekil 3.2. Yanma dongiisti
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Tutusma sonucunda agiga ¢ikan 1s1, malzemenin sicakliini arttirarak malzemenin piroliz
sicakligina ulasincaya kadar devam eder. Piroliz sirasinda olusan gazlarin miktar1 ve yapisi
son derece oOnemlidir. Piroliz esnasinda malzemenin yapisinda kimyasal degisikler
meydana gelir ve yanici olmayan gazlar, yanici gazlar, yogunlasan sivi ve komiirlesme
artiklar1 olusur. Ozellikle yanic1 gazlarin miktar1 ne kadar fazla olursa yanma olayr da o
kadar kolay gergeklesir. Yanma sicakligina ulasildiginda yanici gazlarin oksijenle
birlesmesi neticesinde yiiksek miktarda 1s1 ve 1s1k enerjisi agiga ¢ikarak yanma olayi
gerceklesir. Yanma sonucu agiga ¢ikan enerji miktari, elyafi tutusturmak icin gerekli olan
enerji miktarindan daha fazla ise, elyaf disaridan enerji almadan yanmaya devam eder.
Yanma sonrasinda polimer yapisindaki zincirler kirilir ve kolay buharlasabilen gazlar aciga
cikar. Bu gazlar kolaylikla alev bolgesine giderek oksijenle birlesmekte ve yanma siddetini

arttirmaktadir [12,13,19].

Yanma sonucunda pek ¢ok toksik ozellikte gaz acia ¢ikar. Ozellikle organik esash
malzemelerin tam yanmamast sonucunda agiga c¢ikan ve kimyasal zehirli bir gaz olan

karbon monoksit, yangin sonucunda meydana gelen dliimlere sebep olmaktadir.

3.4. Alev Geciktirici Maddelerin Etki Mekanizmasi

Alev geciktirici maddeler kimyasal yapilarina bagli olarak yanmanin farkli asamalarinda
meydana gelen g¢esitli yanma mekanizmalari ile tekstil {riinlerinin yanmasini
engelleyebilmekte ya da yanmasini geciktirebilmektedir. Asagida alev geciktirici

maddelerin etki mekanizmalarina ait bilgiler verilmistir.

Gaz faz mekanizmasi: Piroliz esnasinda olusan iiriinlerin havanin oksijeni ile tepkimeye
girmesi sonucunda yanmayi arttirict yonde etki eden zincir dallanma tepkimeleri meydana
gelir. Bu nedenle yanma tepkimelerinin engellenebilmesi i¢in halojen esasli alev geciktirici
maddeler gibi gaz fazinda etki etmesi gerekmektedir [19-23]. Halojenli alev geciktirici
maddeler, karbon monoksit ve oksijenin tepkimeleri sonucunda olusan hidrojen ve
hidroksil gruplar1 iceren serbest radikallerin olusumunu Onleyerek zincir tepkimelerini
engellemektir. Radikallerin olusmasimin onlenmesi ile yanma igin gerekli olan 1s1 da

azaltilmis olur ve yanma olay1 engellenir.
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Kondenzasyon faz mekanizmasi: Alev geciktirici maddeler kondenzasyon fazinda piroliz
mekanizmasint degistirerek daha az yanici madde olusmasini saglar. Bunun neticesinde
genellikle karbon komiirii, su ve karbondioksit agiga ¢ikar. Ozellikle seliilozik ve sentetik
liflerde meydana gelen dehidrasyon ve capraz baglanma tepkimeleri alev geciktirici
maddelerin kondenzasyon faz mekanizmasinda son derece 6nemlidir [24]. Uygulanan alev
geciktirici maddesinin ne kadar etkili olacagi polimer yapisindaki lifin dehidrasyon ve
capraz baglanma derecesine baghdir. Bu tip bir mekanizma; seliilloz, naylon ve polyester
gibi oksijen igerigi yiiksek olan tekstil liflerine fosfor esasli alev geciktirici maddeler
uygulandiginda goriilebilir. Isil bozunma esnasinda fosforik asit, hidroksil gruplari igeren
polimer yapisindaki seliiloz lifi ile ¢apraz bag yaparak disartya daha az miktarda yanici

triin verilmis olur [25].

Gaz faz ve kondenzasyon faz mekanizmalarimn kombinasyonu: Inorganik alev geciktirici
maddelerin kullanildigi bu kombinasyonda, piroliz sicakliginin altindaki sicakliklarda lif
yiizeyinde koruyucu bir tabaka olusturarak lifin yanmasini geciktirmek miimkiindiir.
Ornegin Es. 3.1°de oldugu gibi borlu bilesikler 1sitildiginda dehidrasyon sonucu lif
yilizeyinde koruyucu bir camsi tabaka olusur. Boylece lifin hava ile temasi azaltilarak life

alev geciktirici 6zellik kazandirilabilir.

2H.,BO, —° ,2HBO, —"° 3 B,0, (3.1)

Bu mekanizmada diger bir yaklasim ise; endotermik tepkimeler sonucu 1sil olarak
ayrisabilen altiminyum, kil ve ¢inko oksit gibi dolgu maddelerini kullanarak lifin yeterli
miktarda 1s1y1 absorplamasin1 saglamaktir. Boylece lifin piroliz sicakligina ulagmasi icin
daha fazla 1s1ya ihtiyag¢ olacaktir. Sonug olarak; piroliz sicakligina ulagilamayarak yanma
tamamen engellenecek ya da mevcut 1sinin azligr nedeniyle yanict gazlarin miktari

azaltilarak life alev geciktirici 6zellik kazandirilacaktir [21].
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4. ALEV GECIKTIRICI TEKSTIL MALZEMELERININ ELDESI

4.1. Lif Cekimi Esnasinda Sentetik Polimere Alev Geciktiricilerin Tlavesi

Bu yontemde sentetik tekstil malzemesine etkin bir alev geciktiricilik kazandirabilmek igin
kullanilan alev geciktiricilerin bozunma sicakliginin polimer malzemenin bozunma
sicakligima yakin olmasi gerekir. Bu nedenle genellikle borik asit, aliiminyum hidroksit,
magnezyum hidroksit gibi inorganik bilesikler, organik fosfor bilesikleri ve antimon oksit
ile birlikte organik halojen bilesikleri bu yontem i¢in tercih edilmektedir. Bu yontem ile
elde edilen alev geciktirici sentetik polimerlere akrilik, poliamid ve polyester lifleri 6rnek
olarak verilebilir [26].

4.2. Kimyasal Modifikasyon ve Kopolimerizasyon ile Lif Yapilarinin Degistirilmesi

Alev geciktirici polimer malzemeler elde edebilmek igin polimerin alev geciktirici 6zellige
sahip bilesiklerle tepkimeye girmesi islemi kimyasal modifikasyon olarak tanimlanabilir.
Kopolimerizasyon igleminde ise flor, klor veya brom gibi alev geciktirici bilesene sahip bir
monomer, diger bir monomer ile polimerizasyon tepkimesi sonucunda kopolimer meydana
getirir. Polimerin zincir yapisinda yer alan alev geciktirici bilesen sayesinde polimer yap1
itibariyle alev geciktirici 6zellik kazanmis olur. Bu yontemle elde edilen alev geciktirici

liflere 6rnek olarak akrilik/modakrilik lifleri verilebilir [26].

4.3. Alev Geciktiriciler ile Tekstil Malzemesinin Islem Gérmesi

Tekstil malzemesine alev geciktirici 6zellik kazandirilmast ig¢in Sekil 4.1‘de verilen

yontemler uygulanir [27].
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Sekil 4.1. Tekstil malzemesine alev geciktirici 6zellik kazandirilmasi i¢in uygulanan
yontemler

Sekil 4.1'de, birinci yontem, suda kolaylikla ¢6ziinebilen ve yikamaya karsi dayanimi
olmayan amonyum fosfat gibi alev geciktiricilerin kullanildig1 basit bir emdirme-kurutma
islemleri icerir. Ikinci yontemde ise fosfonamid igeren yikamaya karsi dayamkli alev
geciktiriciler kullanilmakta ve wuygulanan 1s11 islemle tekstil malzemesinin alev
geciktiricilik 6zelligi iyilestirilmektedir. Ugiincii yontemde THPC (tetrahidroksi metil
fosfonyum Kkloriir) esasli proban bilesiginin lifle polimerizasyonu saglanarak tekstil
malzemesine alev geciktiricilik 6zellik kazandirilabilmektedir.  Dordiincii  yontem
baglayici bir regine kullanilarak alev geciktiricilik saglayan bilesik ile tekstil malzemesinin

ylizeyini kaplama iglemidir [25,26].

4.4. Alev Geciktirici Maddelerin Toksik Etkileri

Yanginlarda meydana gelen 6liim ve yaralanmalarin esas nedeni yangin sirasinda son
derece zehirli toksik ozellikteki gazlarin olugsmasidir. Bundan dolayr yanma sonucunda
olusan gazlar bilyiik bir énem arz etmektedir. Ozellikle halojenli alev geciktiricilerin
kullanildigr polimer malzemelerde kullanilan alev geciktirici bilesiklerinin ve yanma
sirasinda olusabilecek zehirli gazlarin toksik etkileri dikkate alinmalidir. Bu bilesikler
yanma sirasinda organik ve inorganik tahris edici gazlar (akrolein, formaldehit, fenol, azot
oksitler, siilfiir oksitler) ve bogucu gazlarin (karbon monoksit, karbon dioksit, hidrojen
siyaniir) agiga ¢ikmasina neden olur. Duman igerisindeki organik ve inorganik tahris edici
gazlar solunum sistemi ve gozlerde tahribata neden oldugundan dolayr kisinin yangin
ortamindan kagigin1 zorlastirir. Solunarak igeri ¢ekilen bogucu gazlar ise kisinin dogrudan

oliimiine sebep olur [19,28].
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4.5. Alev Geciktiricilik Test Metotlar:

Polimer malzemenin alev geciktiricilik performansimin degerlendirilmesinde ¢ok sayida
kriter bulunmaktadir. Malzemenin konumu ve yiizey yapisi, alev kaynagi gibi degiskenlere
bagl olarak gelistirilen test metotlar1 ¢esitli standartlarda yer almaktadir. Bunlardan dikey
yanma testi (DIN 54332), 45”lik egik yanma testi (DIN 54335), yanmanin devam
edebilmesi icin gerekli olan en diisiik oksijen konsantrasyonunun belirlenmesinde
kullanilan limit oksijen indisi (LOI) testi (ASTM 2863-00) giiniimiizde yaygin olarak
kullanilan standartlar arasindadir. Bu standartlarin disinda farkl: iilke standartlarina gore
yapilan ¢ok sayida alev geciktiricilik testleri mevcuttur. Alev geciktiricilik testlerinin genel
degerlendirmesi yapilirken; alev kaynagi uzaklastirildiktan sonraki malzemenin yanma
sliresi, yanma sonrasinda olusan malzemede meydana gelen komiirlesme boyu ve alani,
yanmanin ilerleme hizi, yanma sirasinda gaz veya duman olusumu gibi parametrelerin

dikkate alinmasi gerekir [29].

4.6. Limit Oksijen Indisi (LOI) Test Metodu

Limit oksijen indisi metodu, polimer malzemelerin yanma esnasindaki karakteristik
ozelliklerini ve alevlenebilirligini belirlemek amaciyla kullanilan test metotlarindan
birisidir. LOI degeri, malzemenin havada yanabilmesi i¢in ihtiya¢ duydugu oksijen miktari
olarak tanimlanir. Bu tanima gore; yliksek LOI degerine sahip malzemenin standart
atmosfer sartlarinda daha zor yandigini, bu degerin diisiik olmasi durumunda ise
malzemenin kolay tutusabildigini sdylemek miimkiindiir. Malzemelerin LOI degerleri

dikkate alinarak yapilan alev geciktiricilik siniflandirilmasi Cizelge 4.1’de verilmistir [30].

Bu test metodunda; belirlenen oranlarda azot ve oksijen gazlarmin gegtigi baca icerisine

deney numunesi dikey olarak yerlestirilir ve numune iistten tutusturulur.

Cizelge 4.1. LOI Degerlerine gore alev geciktiricilik siniflandirilmast

LOI degeri Sinifi
<24 Yanabilir, alev alabilir
24-28 Sinirli alev geciktirici
29-34 Alev geciktirici
>34 Ekstra alev geciktirici
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Yanma davranigini belirlemek i¢in numunenin yandigi siire ve numunenin yanan kisminin
uzunlugu Olgiiliir. Farklt oksijen konsantrasyonlarinda bir seri yapilan deneyler ile
malzemenin yanmaya devam edebilmesi igin gerekli olan en diisiik oksijen konsantrasyonu

hesaplanir [31].
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5. ALEV GECIKTIiRICi MADDELER

Glinlimiizde alev geciktirici maddeler; tasit tekstilleri, ¢esitli meslek gruplari i¢in iiretilen
is elbiseleri, branda ve c¢adir kumaslar1 gibi malzemelere alev geciktirici 6zellik
kazandirmak amaciyla yaygin olarak kullanilmaktadir. Alev geciktirici maddeler yikamaya
kars1 gosterdikleri dayanikliliga gore dayanikli, yar1 dayanikli ve dayaniksiz alev

geciktirici uygulamalart olmak tizere ii¢ grup da siniflandirilabilir.

e Dayanikli alev geciktirici uygulamalari: Alev geciktirici zelligini yikama sonrasinda da
koruyabilen iirlinler olup periyodik olarak yikama gerektiren is¢i elbiseleri, nevresim
gibi tirlinlerde kullanilirlar.

e Yari dayanikli alev geciktirici uygulamalari: Bu gruba giren alev geciktiriciler tekstil
malzemesine sirastyla emdirme, kurutma ve fiksaj islemleri ile uygulanir. Suya bir kez
emdirmeye dayanikli olan bu iiriinler genellikle désemelik ve yatak kumaslarinda
kullanilmaktadir.

e Dayaniksiz alev geciktirici uygulamalari: Genellikle tek kullanimlik tekstil {irtinleri igin
emdirme ya da sprey yontemi kullanilarak yapilan bu uygulama yikamaya karsi
dayaniksiz olmasina ragmen kuru temizlemede kullanilan susuz c¢oziiciilere karsi

dayaniklidirlar [32].

Ayrica alev geciktirici madde se¢iminde polimer ile alev geciktirici maddenin uyumu,

uygulama sartlari, toksik 6zellikleri ve maliyeti dikkate alinmalidir [33].

Alev geciktirici maddeler bilesimlerine gore halojenli alev geciktiriciler, fosforlu alev
geciktiriciler, inorganik alev geciktiriciler ve silikonlu alev geciktiriciler olarak dort grupta

siniflandirilabilir.

5.1. Halojenli Alev Geciktiriciler

Polimerlerin yanmasinin baslica sebebi serbest radikallerin zincirleme tepkimelerde rol
alarak bozunma ve yanmaya sebep olmasi olarak aciklanabilir.  Halojenli alev
geciktiriciler gaz fazinda H've OH" serbest radikallerinin yerini alan baska serbest

radikaller meydana getirir. Yanma, zincir tepkime mekanizmasini gergeklestiren serbest
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haldeki H" ve OH’ radikalleri ile meydana geldiginden olusan halojen radikalleri bu
mekanizmay1 bozarak zincir tepkimesini etkisiz hale getirir. Boylece yanma yavaslar ve

alevin yayilmasi engellenmis olur [27,34].

Halojenli alev geciktiricilerin etki mekanizmasi Sekil 5.1°deki gibi agiklanabilir; Halojenli
alev geciktiriciler, gaz fazda zincir tepkime mekanizmasina etki ederek yiiksek aktiviteye
sahip H" ve OH" radikallerini uzaklastirir. Oncelikle alev geciktirici halojen radikalleri
verecek sekilde bozunurlar. Olusan halojen radikalleri HX (X, halojen) olusturmak i¢in
tepkimeye girerek zincir tepkime mekanizmasina katilir. Yiiksek aktiviteye sahip OH  ve
H" radikalleri HX ile tepkimeye girerek uzaklastirilir ve diisiik aktiviteye sahip halojen
radikalleri ile yer degistirir. Tiikkenen HX, hidrokarbon tepkimeleri ile yiikseltgenir ve
boylece alev geciktirici etki HX tarafindan saglanmis olur [35].

H"+0, >OH +0"
O +H, >OH +H"
RX >R + X~

X" +RH — R™ + HX
HX+H" —H, + X"
HX +OH™ - H,0+ X~

X" +RH — R" + HX

Sekil 5.1. Halojenli alev geciktiricilerin etki mekanizmasi

Halojenli alev geciktiriciler, periyodik cetvelde VII. grup da bulunan flor, klor, brom ve
iyot elementlerini icerir. Radikalleri yakalamakta etkili olan bu halojenlerin etkinlikleri
iyot>brom>klor>flor seklinde siralanmaktadir. Flor i¢eren alev geciktiriciler karbon ile
kuvvetli bag yaptiklarindan ve ¢ogu organik bilesige kiyasla daha yiiksek sicaklikta
bozunduklarindan dolay:1 gaz fazinda radikalleri yakalamada etkili olamamaktadirlar. Diger

taraftan iyot esash alev geciktiriciler karbon ile zayif bag yaptigindan dolayr kararli
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olmayip flor igeren alev geciktiricilere gore daha diisiik sicakliklarda bozunmaktadir. Bu
nedenle organobrom ve organoklor bilesikleri tercih edilmekle birlikte giiniimiizde yaygin
olarak organobrom bilesikleri kullanilmaktadir. Ayrica halojenli alev geciktiricilerin etkisi

molekiilde bulunan halojen atom sayisina bagli olarak degisiklik gosterir [35].

Ozellikle klor ve brom iceren halojenli alev geciktiriciler gaz fazinda daha etkin
olabilmeleri i¢in antimon trioksit (Sb,Os3) ile kullanilarak sinerjik etki saglamaktadirlar.
Tek basina alev geciktirici 6zelligi olmayan antimon trioksit, klor ve brom igeren halojenli
bilesiklerle birlikte kullanildiginda katalizor gorevi gorerek halojenli bilesikleri aktive eder
ve sinerjik etki saglar. Bu tarz kullanim polyester, poliolefin ve naylonlara alev

geciktiricilik kazandirmak igin tercih edilmektedir [32,36].

Halojenli alev geciktiriciler maliyetlerinin uygun olmasi ve c¢ok sayida polimer
malzemelere uygulanabilme 6zelliklerine sahip olmalarina ragmen yanma sirasinda duman
yogunlugunu arttirmakta ve zehirli kimyasal iirlinlerin olusumuna neden olmaktadir.
Cevreye verdigi zararlardan dolayr gilinlimiizde halojenli alev geciktiricilerin kullanimi

konusunda ¢ekinceler bulunmaktadir [33,37].

5.2. Fosforlu Alev Geciktiriciler

Fosfor iceren alev geciktiriciler; fosfin, kirmiz1 fosfor, fosfat, fosfonatlar gibi organik ve
inorganik yapida olan bilesiklerdir ve genellikle kondenzasyon fazinda 6zellikle oksijen
iceren polimerlerde (selilloz ve tiirevleri) etkindirler. Bu tip alev geciktiriciler yanma
sirasinda polimer malzeme ylizeyinde komiirlesmeyi saglayarak koruyucu bir karbon
tabakas1 olusturur. Boylece polimer yiizeyindeki yanma bolgesine oksijen girisi engellenir
ve yanma durur. Ayrica yanma sonucunda aciga cikan 1siy1r absorplayarak yanmanin
durmasina yardimci olurlar. Fosfor esasli alev geciktiriciler genellikle polyester ve
poliamid gibi sentetik liflerine emdirme, kurutma ve fiksaj islem sirasina gore uygulanir

[38].

Azot ve fosfor sinerjik etki saglamak amaciyla birlikte kullanilabilmektedir. Alev
geciktirici 6zellik saglamak i¢in ilave edilmesi gereken azot ve fosfor miktarlari sirasiyla

yaklasik olarak %1 ve %2 oraninda olup bu oran kumasin yapist ve istenen performans
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ozellikleri gibi birgok degiskene gore degisebilmektedir. Ayrica fosfor igeren alev
geciktiricilere nazaran fosfor ve azot sinerjik etki gosteren bilesikler daha iyi termal
Ozelliklere ve daha diisik duman yogunluguna sahiptir. Azotun, fosforun alev
geciktiricilere nazaran fosfor ve azot sinerjik etki gosteren bilesikler daha iyi termal
ozelliklere ve daha diisiik duman yogunluguna sahiptir. Azotun, fosforun alev
geciktiriciligini gelistirmesinin sebebi; fosfor-azot ara iirlinliniin iyi bir fosforlayic1 madde
olmasi, azotun fosforun oksidasyonunu saglamasi ve azotun kondenzasyon fazindan,

fosforun buharlasmasini yavaslatmasi olarak agiklanmaktadir [35-37].
5.3. Inorganik Alev Geciktiriciler

Inorganik alev geciktiriciler seliilozlar i¢in son derece iyi alev geciktiricilik saglamasina
ragmen giyim amacl tekstil iiriinlerinin kullaniminda yikama dayanimi yoktur. Inorganik
alev geciktiriciler, organik alev geciktiricilerin aksine 1s1 etkisi altinda buharlasmazlar ve
endotermik tepkimeler sonucunda genellikle su veya karbon dioksit, siilfiir dioksit,
hidrojen kloriir gibi yanmayan gazlar aciga cikarirlar. Gaz fazda yanici gaz karisimim
seyrelterek ve polimer ylizeyinin oksijen ile temasini keserek yanmay1 geciktirir. Yanma
sirasinda daha az toksik madde aciga ¢ikarmasi, duman yogunlugunun ve maliyetinin
diisik olmasindan dolayr giinlimiizde inorganik alev geciktirici olarak magnezyum
hidroksit Mg(OH), ve aliiminyum hidroksit Al(OH); yaygin olarak kullanilmaktadir [33,
39].

Aliiminyum hidroksit 180°C ile 200°C sicaklik araliginda asagida Es. 5.1°de gosterilen
endotermik tepkimeye gore aliiminyum okside doniisiir ve su buhar1 agiga ¢ikar. Yanma
bolgesinde meydana gelen bu tepkime sonucunda olusan aliiminyum oksit kdmiirlesme
tirtinleri ile polimer ylizeyinde koruyucu bir tabaka meydana getirir. Ayrica aciga ¢ikan

serbest su buhari gaz fazda seyreltici etki saglar [36].
2AI(OH), — AlLO, +3H,0 —298kj/mol (5.1)

Magnezyum hidroksitin etki mekanizmas:1 aliiminyum hidroksite benzer ve 300°C ile
330°C sicaklik araliginda Es. 5.2.°de gosterilen tepkimeye gdre bozunur. Bu nedenle

aliminyum hidroksite gore daha yliksek sicakliklarda islem goéren polimerler i¢in kullanilir
[36].
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Mg(OH), — MgO +H,0 —200kj/mol (5.2)
5.4. Bor Bilesikleri

Bor’un ergime sicakligi 2300 °C oldugundan dolayr yanmaya karsi dayanimi oldukca
yiiksektir ve bu nedenle giinimiizde bor bilesikleri polimerlerde alev geciktirici olarak
kullanilmaktadir. Bu amag i¢in kullanilan bor bilesiklerinin basinda 6zellikle borik asit,
boraks, ¢inko borat ve h-BN gelmektedir. Bu bilesikler tutusma sicakligina gelmeden
seliloz biinyesindeki su molekiillerini uzaklastirir ve yanma sirasinda komiirlesme ile

seliiloz yilizeyinde cams1 bir koruyucu tabaka olusturarak yanmanin ilerlemesini engeller

[36,40].
5.4.1. Borik asit

Kimyasal formiilii H3BOj3 seklinde olan borik asit,%56,3 B,0O3; ve %43,7 H,0 igeren zayif
bir asittir. Molekiil agirhg 61,84 g/mol, 6zgiil agirhign 1,44 glem®, erime sicakligi 170,9
°C, olusum 1s1s1 -1089 kj/mol, ¢oziinme 1s1s1 22,2 kj/mol olan kristal yapili bir bilesiktir.
Borik asidin sudaki ¢ozlnirligii sicakliga bagli olarak artar. Organik c¢oziiclilerde
kolaylikla ¢oziinlir ve piridin, dioksin gibi organik ¢oziiciiler borik asitle kompleks
olugturur. Borik asitin bozunma tepkimesi Es. 5.3.’de verilen tepkimede oldugu gibi
endotermik tepkime sonucunda sicaklik artisina bagli olarak su ¢ikis1 gdzlenir ve camsi bir
koruyucu tabaka meydana gelir. Camsi koruyucu tabaka polimer ylizeyinin oksijen ile olan
temasin1 keser ve yiizeyi 1sidan korur. Ayrica meydana gelen su ¢ikisi ile yanici gazlarin
konsantrasyonu azaltilarak yanma engellenir. Giiniimiizde borik asit 1siya dayanikli cam

tiretiminde ve aleve direngli boya iiretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir [41].

2H,BO, —%° ,2HBO, —"° 3B,0, (5.3)
5.4.2. Boraks
Kimyasal formiilii Na;B;,0;.10H,0 seklinde ifade edilen boraks yiiksek miktarlarda

iiretilen bir bor bilesigidir. %36,5 oraninda B,O3 igerigine sahiptir ve beyaz toz halinde

suda ¢6ziinebilir formda bulunur. Boraksin kimyasal 6zellikleri Cizelge 5.1° de verilmistir.
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Cizelge 5.1. Boraksin kimyasal 6zellikleri [42]

Kimyasal 6zellik Deger
Ozgiil kiitle 1,72 g/cm® (20°C)
Molekiil kiitlesi 381,37 g/mol
Erime sicakligt 741°C
Kaynama sicakligi 1575°C

Boraks tarim, kozmetik, sabun ve deterjan gibi farkli sanayi alanlarinda genis bir kullanim
alanina sahip olmakla birlikte gliniimiizde alev geciktirici olarak kullanilmaktadir. Alev
geciktiricilik mekanizmasi boraksin yanma sirasinda komiirlesme sonucu koruyucu bir
tabaka olusturmasi, bdylece polimer yiizeyinin oksijenle olan temasini kesmesi seklinde

gerceklesmektedir [42].

5.4.3. Cinko borat

Cinko borat; xZn0.yB,03.zH,0 kimyasal bilesimine sahip beyaz, nem ¢ekmeyen, kristal
yapida ve toz halinde bulunan bir bor bilesigidir. Tepkime sartlarina bagli olarak farkli
Zn0:B,03:H,0 mol oranlarina sahip ¢inko boratlar mevcuttur. [43]. Cinko borat,
yapisindaki hidrasyon suyunu 290°C-300°C’ye kadar muhafaza ettiginden dolayr yiiksek
sicakliga dayanikli polimer malzemelerin iiretim proseslerine uygulanabilir. Ayrica alev
geciktirici, duman yogunlugunu azaltici, korozyon onleyici ve antibakteriyel 6zelliklerine
sahip olmasindan dolayr polimer, kaucuk, boya ve tekstil sanayiinde yaygin olarak
kullanilmaktadir [7]. Cinko boratin kimyasal ve fiziksel 6zelliklerine ait bilgiler Cizelge

5.2°de verilmistir.

Cinko boratin alev geciktiricilik mekanizmasi borik asit ve boraksin mekanizmasina
benzemektedir. Cinko boratin endotermik bozunmasi sirasinda su, borik asit ve bor oksit
(B203) aciga ¢ikar. Olusan bor oksit 350°C sicaklikta yumusar ve yanma sirasinda
500°C’nin iizerinde polimer yiizeyinde koruyucu bir camsi tabaka meydana getirir. Bu

tabaka polimeri 1s1 ve oksijenden koruyarak yanmay1 engeller [44].
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Cizelge 5.2. Cinko boratin kimyasal ve fiziksel dzellikleri [45]

Ozellikler Deger
B,03, % 55,55
Zn0, % 44,95
Kirilma Indisi 1,58
Ortalama partikiil boyutu, mikron 7-12
Coziiniirliik (oda sicakligy), % 0,28

5.4.4. Hegzagonal bor nitriir

Genis ylizey alanlar1 ve iyi elektronik 6zellikleri nedeniyle iki boyutta uzanan ¢ok ince
malzemelere ilgi giin gectikge artmaktadir. Bu malzemelerin basinda hi¢ siiphesiz grafen
gelmektedir. Tki boyutlu bir diizlemde uzanan karbon atomlarinin sigma ve pi baglariyla
baglanmalart sonucunda meydana gelen grafen, st iiste yerleserek grafiti meydana
getirmektedir. Bu nedenle grafen dogada tek basina bulunmamaktadir. Bunun diginda h-

BN gibi maddeler de iki boyutta yer alacak sekilde hazirlanabilmektedir.

Iki boyutta yer tutan bir malzemeyi hazirlama yontemlerinin basinda ayristirma
(exfoliation) gelmektedir. Ayristirma yontemi, grafen Orneginde oldugu gibi, grafitin
grafen tabakalarina mekanik yoldan kuru ortamda veya uygun bir ¢oziicii varliginda
ayristirilmasidir ve tabakalarina ayrisabilen, yani iki boyutlu olabilen her bir madde i¢in
uygulanabilen pratik bir yontemdir. Bunun disinda, dogrudan maddeyi meydana getiren
atomlardan yola ¢ikarak, diizlem boyunca tek tabaka halinde fiziksel veya kimyasal yoldan
biiylitmek de diizlemsel malzemelerin bir baska hazirlanmasi yontemidir. Burada dikkati
ceken husus diizlemsel malzemenin bir veya birka¢ tabakadan meydana gelme

zorunlulugudur.

BN; amorf, hegzagonal ve kiibik olmak tizere ii¢ farkli kristal yapisina sahiptir. h-BN’nin
diger bir adi da grafitik BN’dir. Birbirine zayif Van der Waals kuvvetleriyle bagli halde
bulunan h-BN tabakalarinin {ist iiste yerlesmesi sonucunda meydana gelen h-BN,
tabakalarina ayristirilabildiginden dolayr bu o6zelligi nedeniyle grafitik BN olarak da
adlandirilmistir. h-BN’nin yapisi asagidaki Sekil 5.2°de goriilmektedir [46].
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0,1446 nm

Kovalent baglar

Azot (N) atomlari

. __——
Van der Waals kuvvetleri )

/”
Bor (B) atomlari
(8) =3

0,6661 nm

Sekil 5.2. Hegzagonal bor nitriiriin yapisi [47]

h-BN’nin ayristirilmasiyla ilgili olarak son yillarda yapilan calismalardaki artig dikkat
cekicidir. h-BN plakalarinin birbirine zayif Van der Waals kuvvetleriyle baglanmasi
nedeniyle, uygun c¢oziiciler varliginda ve ultrasonik muamele neticesinde
ayristirilabilmektedir [48]. Bu ayrigmanin kisa bir siire kararli oldugu, yani plakalarinin
birbirine tutunarak c¢okelmedigi bilinmektedir. Yiizey aktif maddeler gibi herhangi bir
kararlagtirict olmadan kararli bigimde ¢o6zelti fazinda BN plakalarinin tutulabilmesi,

uygulama kolaylig1 agisindan avantajlar saglamaktadir [46].

Dimetilformamit (DMF), N-metil pirolidon (NMP) ve dikloretan gibi yaygin ve kolay
bulunan ¢oziicliler yardimiyla yapilan ayristirma islemleri neticesinde ¢dzeltiye konulan
BN’nin %1 veya daha azi ayrisarak Sekil 5.3°deki gibi ¢ozeltiye gegmektedir. Bir diger
ayristirma yolu da mikrofludiazation olarak adlandirilan yontemdir. Burada oncekinden
farkli olarak ultrasonik banyo yerine yiiksek basingli ¢oziicliyle etkilesme yoluyla

ayrigtirma yapilmaktadir [49].

Ince film olusacak sekilde ve birkag tabaka halinde BN, bor ve azot kaynagi olarak boran

ve borazinler gibi bilesiklerin kullanildig1 fiziksel ve kimyasal buhar ¢oktiirme
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yontemleriyle de elde edilmektedir. Bu yontemler, ayristirma yontemine gore zehirli boran

veya borazinler kullanildigindan dezavantaja sahiptir [50].

Coziicu

7

Sonikasyon

h-BN

Sekil 5.3. Bor nitriiriin ¢dzeltiye gegmesi [51]

Ayrigtirllmis  h-BN’nin  tabakalarinda meydana gelen kusurlarin, aminli gruplarla
etkileserek komplekslestigi bilinmektedir [52]. Bu durum, kimyasal agidan son derece inert

BN’nin modifikasyonuna imkan saglamaktadir.

h-BN ayristirma islemi sulu ortamda yapildigi takdirde, ayrisma esnasinda birbirinden
koparak ayrilan h-BN tabakalar1 oktetlerini suyla hidroliz olarak saglarlar [51]. Sekil
5.4’de gosterilen bu kopma esnasinda bor atomlar1 OH gruplar1 vererek, ayristirilmis
BN’nin suda ¢oziinmesine olanak saglar. Ayn1 zamanda, B-OH gruplari vasitasiyla
ayristirtlmig h-BN’ye fonksiyonel gruplar baglanabilir. Ancak bu tip fonksiyonellestirme

ile ilgili bir ¢alisma literatiirde bulunmamaktadir.

) Sonikasyon

Sekil 5.4. Bor nitriir tabakalarinin hidrolizi [51]



26

5.5. Silikonlu Alev Geciktiriciler

Silikonlar, silikalar, organosilanlar ve silikatlar gibi yaygin olarak kullanilan silikon esasl
alev geciktiriciler polimerlerin alevlenebilirligini azaltma yoniinde etki etmektedir.
Silikonlu alev geciktiriciler diger alev geciktiriciler ile karsilastirildiginda ¢evre iizerinde
zararl etkilerinin az olmasindan dolay1 ¢evre dostu olarak bilinir.  Silikon esaslt alev

geciktiriciler genellikle ince film igerisinde, kaplamalarda ve kopolimerlerde kullanilir
[53,54].

Silikon esash alev geciktiriciler gaz ve kondenzasyon fazda etki eder. Etki mekanizmasi
esas olarak kondenzasyon fazda meydana gelir. Yanma sirasinda olusan silikon dioksit
polimer yilizeyinde koruyucu bir tabaka olusturarak polimerin oksijenle temasini keser. Bu
durum yanma sonucunda olusan diger {irinlere 1smin ulagmasini engeller ve alevin
yayilmast durur. Diger bir ifadeyle; polimer yiizeyinde olusan diisiik 1s1 iletkenligine sahip
silika tabakasi 1s1 ve difiizyona karsi polimeri korur. Silikon esash alev geciktiriciler
kondenzasyon fazda yanma sonucunda komiir olusturarak ve yanabilir gazlar seyrelterek,

gaz fazda ise serbest radikalleri tutarak polimere alev geciktirici dzellik saglar [41,53,55].

5.5.1. Sodyum silikat

Sodyum silikat, sodyum oksit (Na,O) ve silika (SiO,) iceren bir alkali metal silikat
cozeltisidir. Sodyum silikat tiretiminde yaygin olarak iki yontem kullanilmaktadir.
Bunlardan birincisi 1100°C-1400°C sicakliklarda Es. 5.4.'de verildigi gibi sodyum
karbonat (Na,CQO3) ve silikanin (SiO,) tepkimesi sonucunda sodyum silikatin elde edildigi
termal proses yontemidir. Elde edilen camsi yapidaki kati peletler sicak sulu ortamda

¢ozelti haline getirildikten sonra sogutulur [56,57].

Na,CO, + SiO, — Na,0.Si0, + CO, (5.4)

Hidrotermal proses olarak bilinen diger yontemde ise Es. 5.5.’de verilen sodyum silikat,
silikanin (SiO,) sodyum hidroksit (NaOH) ve su ile basing ve yiiksek sicaklik tepkime

sartlarinda elde edilir.
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2NaOH + SiO, — Na,0.Si0, + H,0 (5.5)

Na,O/SiO; oranina (modiil) bagl olan Na,0.SiO, 6zellikleri hidrotermal proses i¢in NaOH

ilavesi ile degistirilebilir. Her iki proses i¢in modiil orani arttik¢a viskozitesi yiiksek bir
cozelti elde edilir. Sodyum silikat giiniimiizde deterjan, seramik, ¢imento ve dokiim gibi

cesitli endiistrilerin yani sira yangin korumada da yaygin olarak kullanilmaktadir [56,57].
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6. LITERATUR ARASTIRMASI

Literatiirde yapilan son ¢alismalar incelendiginde tekstil malzemeleri igin alev
geciktiriciligin  son derece Onemli olmaya basladigi ve aragtirmalarin bu yonde

yogunlastig1 goriilmektedir.

Fosfor ve azot etkilesiminin pamuklu kumaslarin alev geciktirme {izerindeki etkisini
incelemek amaciyla yapilan ¢aligmada iire, guanidin karbonat ve melamin formaldehit
emdirme yoOntemine gore pamuklu kumaslara uygulanmis ve islem goren pamuklu
kumaglarin LOI degerlerinin sirasiyla 19,5, 21,0 ve 19,8 gibi birbirine yakin degerler
olmasina ragmen termal bozunma sicakliklarinin farkli oldugu ve azotun tek basina
seliilozun alev geciktiriciligi lizerinde herhangi bir olumlu etkisinin olmadig: ifade

edilmistir [58].

Diger bir ¢aligmada sol-jel yontemi ile yiin kumaglarmn alev geciktiriciligini saglamak igin
silika ¢ozeltilerine katki maddesi olarak ¢inko borat, borik asit ve amonyum borat ilave
edilmis, bor bilesikleri, uygulandigi yiin kumaslarin yiizeyinde koruyucu bir tabaka
olusturarak yanma sirasinda alevin yayilmasinin yavaslamasina ve LOI degerlerinin
artisina sebep oldugu ifade edilmistir. Amonyum borat ilavesinde LOI degeri 29,9 olarak
elde edilmistir. Ayrica amonyum borat ile kaplanan kumagin duman bastirma 6zelliginin
son derece iyi oldugu belirtilmistir. Bununla beraber bor bilesikleri ile islem goren
kumaglarin kopma mukavemeti ve hava gegirgenligi gibi mekanik 6zelliklerinde herhangi

bir olumsuz etkinin s6z konusu olmadig1 gézlemlenmistir [59].

Pamuklu kumasa yikamaya dayanimli ve kalici alev geciktirme saglayabilmek amaciyla
fotokimyasal islemin uygulandigi bir ¢alismada c¢apraz baglayici  kullanarak
vinilfosfonikasidin kumaga baglanmasi gerceklestirilmistir. Fotokimyasal islemle modifiye
edilen pamuklu kumasin, dikey yanma testini gegerek alev geciktirici 6zellik gostermesinin

yan1 sira yikama dayanimu ile de kalici etki sagladigi gézlemlenmistir [60].

Guanidil ve fosfor igeren polisiloksan bilesigi emdirme yontemine gére pamuklu kumasa
uygulanmistir. islem goren kumasin termal bozunma sirasinda koruyucu bir etki gosterdigi
ve LOI degerinin 31,9 oldugu ve bu bilesigin yanma sirasinda ugucu gaz olusumunu

engelledigi tespit edilmistir [61].
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Alev geciktirici etkisini incelemek amaciyla amonyum aliiminyum siilfat dekahidrat
bilesigi emdirme yontemine gore pamuklu kumas ile islem gordiikten sonra dikey yanma
testine tabi tutulmustur, islem goren kumaslarin tutusma siiresinde ve yanma hizinda
konsantrasyon artis1 ile ters orantili olarak bir azalmanin meydana geldigi tespit
etmiglerdir. Ayrica yapilan termal analiz neticesinde; yanma sirasinda olusan aliiminyum
oksitin (Al,O3) koruyucu bir bariyer olarak davrandigi ve yanma sonucu agiga ¢ikan 1siy1

absorplayarak ortam sicakligini diisiirdiigii ifade edilmistir [62].

Cevre dostu ve yikamaya karsi dayanikli alev geciktirici pamuklu tekstil eldesi i¢in kitosan
fosfatin denendigi ¢calismada; fosforilizasyon tepkimesi sirasinda ilave edilen kitosan, azot
kaynagi gibi davranip fosfor ile sinerjik bir etki meydana getirmis, Kitosan
konsantrasyonunun %2’ye kadar ylikseltilmesi pamuklu kumasin alev geciktirici
ozelliginin artisin1  saglarken diamonyum hidrojen fosfat konsantrasyonunun %10’a
yiikseltilmesiyle de mevcut alev geciktirici 6zelligin yikamaya kars1 dayanikli hale geldigi
gozlemlenmistir. Tepkimede amino gruplar1 selilloz yapisinda bulunan hidroksil
gruplarindan daha reaktif hale geldiklerinden dolay1 kitosan fosforilizasyon tepkimesini
kolaylastirmis ve diamonyum hidrojen fosfat ¢dzeltisiyle uyumlu bir polimer ¢ozeltisi
meydana getirmistir. Yapilan termogravimetrik analizler, kitosan konsantrasyonunun
%1’den %2’ye yiikselmesi durumunda pamuklu kumasin alev geciktirici performansini

gelistirdigini ve stelik yikamaya kars1 kalici etki sagladigini gostermistir [15].

Pamuklu kumaslarin alev geciktirici 6zelligini arttirmak amaciyla ii¢ farkli bor bilesigi
(borik asit, disodyum tetraborat pentahidrat, disodyum pentaborat) ile amonyum fosfat ve
tire esasli bir c¢apraz baglayici kullanilarak farkli konsantrasyonlarda c¢dozeltiler
hazirlanmistir. Emdirme yontemine gore muamele edilen kumaglarin yikama oncesinde
LOI degeri 45,0 iken yikama sonrasinda bu deger 21,0 olarak Ol¢lilmis ve bor
bilesiklerinin yikama sonrasinda kumas ylizeyinden biiylik oranda uzaklastigi tespit

edilmistir [10].

Alev geciktirici yiinlii kumas elde edebilmek amaciyla zirkonyum oksikloriiriin, sitrikasit
ve hidroklorik asitle hazirlanan ¢ozeltilerine yiinlii kumas emdirilerek islem gérmemis
kumasa gore gazlarin tutugma sicakliginin altinda bozundugu ve bundan dolayr yanmanin
gerceklesmedigi gdzlemlenmistir. Islem goren kumaslar dikey yanma testini gecerek iyi bir

alev geciktirici 6zellik sergilemis ve LOI degerinin %31,9’a yiikseldigi belirlenmistir [63].
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Alfa-x adli ticari kimyasal maddeye borik asit, boraks ve ¢inko borat gibi bor bilesikleri
ilave edilerek pamuklu kumaslarin alev geciktirici 6zelliginin arttirilmast amaglanmis ve
alfa-x oran1 (%50) sabit kalmak kaydiyla farkli oranlarda (%5, %7,5 ve %210) bor
bilesikleri ilave edilerek ¢ozeltiler hazirlanmistir. Yapilan yakma testi sonucglarina gore
ham kumagin tamamen yandig1, bor bilesikleri ile islem goren kumaslarin ise etkili bir alev
geciktirici 6zellik sagladigi gézlemlenmistir. En etkili sonucun ise %7,5 boraks ve %50

alfa-X igeren ¢ozeltiyle islem géren numunede elde edildigi belirlenmistir [64].

Borik asit, guanidinyum karbonat ve imidazol kimyasal maddeleri kullanilarak sentezlenen
guanidinyumnanoborat ve imidazolyum borat bilesiklerinin seliiloz kumasin termal
dayanimu iizerindeki etkileri incelemek amaciyla Kiitlece %2 ve %5 konsantrasyonlarinda
hazirlanan bor bilesikleri emdirme yontemine gore selilloz kumaslara uygulanmistir.
Yapilan TGA ve LOI analizleri sonucunda konsantrasyon artisina bagli olarak LOI
degerlerinin de arttig1 ve en yiiksek LOI degerinin sirastyla %5 imidazolyum borat ve %5
guanidinyum nanoborat konsantrasyonlarinda 25,8 ve 24,6 olarak elde edildigi
belirlenmistir. Ayrica her iki bor bilesiginin camsi bir koruyucu tabaka olusturdugu ve
seliilozun yanmasi sirasinda meydana gelen borat esterlerin char olusumunu arttirdig: ifade

edilmistir [65].

Bor ve azot elementlerinin pamuklu kumaslarin alev geciktiriciligi tizerindeki etkisini
belirleyebilmek amaciyla borik asit ve azot igeren triazin bilesiklerinin kullanildig:
calismada LOI degerinin 27,5 oldugu, FTIR spektrumlarindan ise azot igeren triazin
bilesiginin seliiloz ve borik asit arasinda ¢apraz baglanma sonucu kovalent bag meydana
getirdigi ifade edilmistir. Yapilan testlerden islem goren pamuklu kumaslarin kopma
dayaniminda ve beyazlik derecesinde hafif bir azalmanin meydana geldigi ve yiizey

morfolojisinin piiriizsiiz oldugu gézlemlenmistir [66].

Seliiloz yapisindaki jiit kumagina kalici alev geciktirici 6zellik kazandirilmasi i¢in yapilan
caligmada, farkli konsantrasyonlarda (%2, %4, %6 ve %8) hazirlanan sodyum silikat
cozeltileri hazirlanmistir. Cozeltiler emdirme yontemine gore kumasa uygulanmis ve
yikama sonrasinda kumaslarin LOI ve dikey yanma testleri yapilarak Konsantrasyon artisi
ile birlikte LOI degerlerinde de artis meydana gelmis ve en yiiksek LOI (43,0) degerine %8
sodyum silikat konsantrasyonunda ulasildigi ifade edilmistir. Dikey yanma testinde ise

sodyum silikat konsantrasyonu artigina bagli olarak yanma hizlarinda azalma goézlenirken,
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islem gormemis kumas ve %2 sodyum silikat ¢ozeltisi ile muamele edilen kumasin yanma
hizlan1 kiyaslandiginda yanma siiresinde 10 kat bir azalmanin oldugu belirtilmis ve %8
sodyum silikat konsantrasyonunda kumasin tutusmadigi gozlemlenmistir. Sodyum
silikatin, seliiloz yiizeyinde cams1 bir koruyucu tabaka olusturarak seliilozun dehidrasyon
sicakligini diislirdiigii, yanma sirasinda char olusumunu artirma ve yanicit gaz olusumunu
azaltma yoniinde etki ederek yikamaya karsi dayanikli bir alev geciktirici oldugu

belirlenmistir [67].

Glinlimiizde piyasada kullanilan alev geciktirici maddelerin ulusal ve uluslararasi
standartlar1 saglamak konusunda yetersiz kalmalar1 ve uygulanabilirlik noktasinda da sorun
tasimalarindan dolayr seliillozik tekstil kumaslarina tutunabilecek, yikamaya kars
dayanikli, insan ve ¢evre sagligi agisindan risk tasimayan alev geciktirme uygulamasina
ihtiya¢ oldugu goriilmektedir. Literatiirde seliiloz esasl tekstil kumaslarina halojen, fosfor,
azot ve bor iceren bilesiklerle alev geciktirici 6zellik kazandirilmasina yonelik ¢alismalar
bulunmasina ragmen o6zellikle bor bilesiklerinin seliiloz esash tekstil malzemelerinde
yikamaya karsi dayanimini gelistirmeye yonelik ayrintili ¢alismalarin  bulunmadigi

goriilmektedir.
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7. DENEYSEL CALISMALAR

7.1. Deneysel Calismalarda Kullanilan Tekstil Malzemesi ve Kimyasallar

Deneylerde kullanilan %100 seliilozik (275 g/m?) bez ayag dokuma ¢adir kumast Tiirk
Kizilayr’ndan temin edilmis olup hidrofilik 6zellige sahiptir. Cizelge 7.1°de deneylerde

kullanilan ¢adir kumasinin 6zellikleri ile Cizelge 7.2’de deneylerde kullanilan kimyasal

maddelerin 6zellikleri verilmistir.

Cizelge 7.1. Deneylerde kullanilan ¢adir kumasinin 6zellikleri

Kumasg Parametreleri Ozellikler

Cozgii (en az) Atki (en az)
Iplik siklig1 (adet/cm) 42 21
Kopma dayanimu (kgy) 120 65
Yirtilma dayammu (kgy) 25 3,5

Cizelge 7.2. Deneylerde kullanilan kimyasal maddeler ve 6zellikleri

Kimyasalin Adi

Ozellik

Bor nitriir Hegzagonal, >% 98, Sigma ve Bortek Ltd.
Borik asit Merck, Eti Maden

Boraks Merck, Eti Maden

Cinko borat Merck, Diizey Lab.

Sodyum silikat

Merck, Diizey Lab.

HCI Merck, ACS saflikta, Diizey Lab.
H,SO, Merck, ACS saflikta, Diizey Lab.
KMnO, Merck, Diizey Lab.

Dimetil formamid

Sigma, Diizey Lab.

H0;

Merck, Diizey Lab.

7.2. Kullanilan Cihaz ve Ekipmanlar

Deneylerde hem sentez hem de karakterizasyon islemlerinde kullanilan cihazlar asagida

siralanmustir.
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7.2.1. Ultrasonik su banyosu

Deneylerde kullanilan ultrasonik su banyosu 240 W giiciinde ve hacmi yaklasik 2 L olup
35 kHz’lik ses dalgalar1 yayabilmektedir.

7.2.2. Atomik kuvvet mikroskobu (AFM)

Hazirlanan BN plakalarinin kalinliklarinin belirlenmesinde AFM’den faydalanilmistir. Bu
amacla Nanosurf Easyscan 2, Nanosurf Instruments Inc. Marka ve model cihaz deneysel

caligmalar esnasinda kullanildi.

7.2.3. Taramal elektron mikroskobu (SEM)

Deneysel c¢alismalar kapsaminda mikro goriintileme amaciyla JEOL JSM 6060 ve
TESCAN MAIA3 XM taramali elektron mikroskobu kullanildi.

7.2.4. FTIR spektroskopisi

Deneysel calismalar esnasinda hazirlanan malzemelerin karakterizasyonunda sikca
bagvurulan cihazlardan biri de FTIR spektroskopisidir. Kimyasal baglarin ve fonksiyonel
gruplarin aydinlatilmasinda kullanilan FTIR yontemi i¢in, Shimadzu Corporation, IR

Affinity-1 cihazindan faydalanildi.

7.2.5. X-151m1 kirmnim spektroskopisi (XRD)

X-1s1m1 kirmmimi spektroskopisi (XRD), kristal yapimnin aydinlatilmasinda kullanilan bir
yontemdir. XRD yonteminden, hazirlanan h-BN plakalarinin  karakterizasyonunda
faydalanildi. Bu amagla, DeltaNuExaminer Raman Microscope, APD 2000 Pro
Diffractometer cihaziyla dl¢timler alindi.

7.2.6. Termogravimetrik analiz (TGA)

Deneylerde seliilozik ¢adir kumasinin termal 6zelliklerinin belirlenmesinde ve sicaklikla

yapida meydana gelen degisimlerin analizinde sik¢a bagvurulan yontemlerden biri de TGA
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olmustur. Bu amagla, DTG-60H, Thermogravimetry/DifferentialThermalAnalyzers,

Shimadzu cihazi kullanildi.

7.2.7. Temas acis1 ol¢iimii

h-BN ile islem goren selilozik kumas numune yiizeylerinin 1slanma ozelliginin
belirlenmesi amaciyla DSA 100 marka temas agis1 6lgiim cihazi kullanildi. Cihazda durgun
damla (sessile drop) olglim yontemi kullanilarak statik temas agisi degerleri olgiildil.
Yiizey iizerine 10 pl miktarinda su damlaciklart damlatilarak her bir numune i¢in 5 farkli
noktadan olgtimler alindi.

7.2.8. Limit oksijen indisi (LOI) dl¢iim cihazi

Islem goren seliilozik kumaslarin alev geciktirme 6zellikleri ASTM D2863-00 standard:

kullanilarak Dynisco marka limit oksijen indisi test cihaziyla belirlendi.

7.3. Deneylerin Yapilisi

7.3.1. Fiziksel yollarla modifikasyon islemleri

Sulu ortamda fonksiyonel hekzagonal bor nitriir (h-BN) nanotabakalarinin (ag-BN) sentezi

0,1 g h-BN’nin 100 ml deiyonize sudaki ¢ozeltisine 2 ve 4 saat sonikasyon islemi
uygulandiktan sonra BN ¢o6zeltisi 4000 devir/dakika’da santrifiijlendi ve biiyiik partikiiller
coktiiriildi. Siizlintiiden 10 ul alindi, dimetil formamit (DMF) ¢oziiciisti ile 1000 kat
seyreltilerek 2 ve 4 saat sonikasyon islemi uygulandi. Hazirlanan h-BN ¢6zeltisi énce 60°C
sicakliga sahip etiivde, daha sonra da ayni sicakliktaki vakumlu etiivde bekletilerek toz

halindeki son iriin elde edildi.

Hummers metodu ile fonksiyonel h-BN nanotabakalarinin (Hum-BN) sentezi

h-BN’nin elyaf ile zayif etkilesim ve direngte yetersizlik riskine karsilik olarak literatiir
bilgileri 1s1¢inda  Hummers metodunun uygulanmasiyla bu riski ortadan kaldirmak

amaciyla, toz halindeki h-BN’den 1 g alindi, tizerine sogutulmus durumdaki 25 ml H,SO4
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eklendi. Karistma 3 g KMnOj eklenerek, su banyosunda oda sicakliginda (25°C) 30 dakika
boyunca karistirildi. 45 ml deiyonize su ilavesi esnasinda ekzotermik reaksiyon sonucu
karisimin sicakligi 98°C’a kadar ¢ikacagindan dolayr dikkat edildi. 15 dakika daha
karistirildiktan sonra, 150 ml deiyonize su ve 8,5 ml %30 (v/v) H,O, ¢ozeltisi ilave
edilerek h-BN’nin oksitlenmesi saglandi. Metal iyonlarim (Mn®* gibi) ¢coktiirmek amaciyla
karisima % 5°lik HCI ¢ozeltisi eklenerek 3 dakika (5000 devir/dakika) santrifiijlendi ve bu
islem 5 kez tekrar edildi. Elde edilen iiriin, deiyonize su ile yikanarak 3 dakika (5000
devir/dakika) santrifiijlendi. Yikama islemi, pH degisim gostermeyinceye kadar
tekrarlandi. Bu islemler sonucunda elde edilen BN ¢ozeltisi énce 60°C sicakliga sahip

etlivde, sonra aymi sicakliktaki vakumlu etiivde bekletilerek toz halindeki son iiriin elde

edildi.

7.4. Kimyasal Yollarla Modifikasyon Islemleri

7.4.1. Bor bilesikler ile yapilan alev geciktirme ¢alismalar:

Borik asit ve Boraksin sinerjik etkisi

Calismanin bu kisminda, alev geciktirici ¢ozelti hazirlanirken, borik asit ve boraks
bilesikleri ile birlikte elyaftaki islanabilirligi artirmak amaciyla, anyonik ozellige sahip
yiizey aktif bir madde olan sodyum loril eter siilfat (SLES) bilesigi kullanildi. Katyonik
yiizey aktiflerle tekrar edilen ¢aligmalarda, yiizey aktifin yiikiiniin 6nemli bir etkisi
goriilmediginden ¢alismalara ticari olarak sikc¢a kullanilan ve ucuza temin edilebilen SLES
ile devam edildi. Kumaslar oncelikle farkli konsantrasyonlardaki g¢ozeltiler ile emdirme

yontemine gére muamele edildi.

Cizelge 7.3’de gosterilen oranlara gdre 40°C’ta borik asit ve boraks bilesikleri 15 dakika
distile suda karistirilarak ¢oziildii. Yiizey aktif madde (SLES) ilave edildikten sonra 15
dakika daha karistirilarak ¢ozeltinin homojen olmasi saglandi. Cozelti, seliilozik kumasa 5
dakika boyunca emdirildi. 110°C’de 5 dakika kurutularak kumas igerisindeki suyun
uzaklastirilmasi saglandi. Elde edilen kumaslara TGA ve LOI analizleri uygulandi.
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Cizelge 7.3. Cozelti bilesimleri

Konsantrasyon %

Numune Boraks Borik Asit SLES
(m/v) (m/v) (vIv)

Ham kumasg - - -

N1 5 5 1

N2 5 10 1

N3 5 15 1

N4 10 5 1

N5 15 5 1

Borik asit ve Boraks etkilerinin karsilastirilmasi

Cizelge 7.4°de gosterilen oranlara gore 40°C’ta borik asit ve boraks bilesikleri 15 dakika
distile suda karigtirllarak ¢oziildi. Yiizey aktif madde (SLES) ilave edildikten sonra 15
dakika daha karistirilarak ¢ozeltinin homojen olmasi saglandi. Cozelti, seliilozik kumasa 5
dakika boyunca emdirildi. 110°C’ta 5 dakika kurutularak kumas igerisindeki suyun

uzaklastirilmasi saglandi. Elde edilen kumaslara TGA ve LOI analizleri uygulandi.

Cizelge 7.4. Borik asit ve boraks bilesikleri

Konsantrasyon %
Boraks Borik Asit SLES
Numune
(m/iv) (m/v) (viv)
Ham kumasg

N6 - 5 1
N7 - 10 1
N8 - 15 1
N9 5 - 1
N10 10 - 1
N11 15 - 1
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7.4.2. Bor bilesikleri ile yikamaya karsi direnci saglamak amaciyla yapilan ¢alismalar

Boyama banyosuna bor bilesiklerinin ilavesi

Boya banyosuna farkli oranlarda borik asit, boraks ve ¢inko borat ilave edilerek bu
bilesiklerin boyarmadde ile kimyasal reaksiyona girerek boyarmadde iizerinden seliilozik
kumasa baglanmasi amaciyla yapilan deneysel calismada, reaktif boyarmadde olarak
“Reaktif Kirmizi1 194" kullanildi. Boyarmadde Eksoy Kimya/Istanbul firmasindan temin
edildi. Kullanilan boyarmadde Sekil 7.1‘de goriildiigii gibi monoklortriazin/vinilsiilfon
yapisina sahiptir ve reaktifligi yiiksek olan bir boyarmaddedir [7, 68].

Sekil 7.1. Reaktif kirmizi 194’iin kimyasal yapisi

Boyama regetesi;

Boyama sicakligi: 70°C

Deneyde kullanilan miktar: 5 g ham seliilozik ¢adir kumasi
Flotte orani: 1/10 (5 g kumas i¢in 50 mL boya banyosu)
Kullanilan boya: Reaktif Kirmiz1 194

Boyarmadde yiizdesi: % 1’°lik ¢ozelti, her boyama i¢in 5 mL
Tuz: NaCl, her boyama i¢in 0,5 gram

Baz: % 10’luk Na,COj3 ¢ozeltisi, her boyama i¢in 10 mL

Borlu Bilesikler: Borik asit, boraks ve ¢inko borat
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20 dakika 70 C

70°C
20 dakika

50 C 20 dakika

50 C
20 dakika

(o]

20C

10 dakika

%10’luk NaZCO3 ¢ozeltisi
%1’lik boyarmadde pH: 10- 11
0,5 gr NaCl
5 gr ham seliilozik kumasg
Bor bilesikleri

Sekil 7.2. Boyama prosesi-1

Cektirme yoOntemine gore gerceklestirilen boyama isleminde, boyama oncesi kumasg
numuneleri 40°C’deki suda 1 saat bekletilerek, soguk su ile durulandi ve boyamaya hazir
hale getirildi. Alev geciktiriciligi saglamak amaciyla farkli konsantrasyonlardaki (%],
%2,5, %5 ve %10 ) bor bilesikleri, boya ile beraber boyama banyosuna baslangigta ilave
edildi (Sekil 7.2).

Ayrica mevcut boyama prosesinde boraks ve ¢inko borat farkli konsantrasyonlarda (%5,

%10, %15 ve %20) boyama banyosuna soda ¢ozeltisiyle birlikte ilave edildi (Sekil 7.3).

Boyanan kumaslar 6nce 5 dakika akan suda, sonra 20 dakika yaklasik 45°C sicakliktaki
suda bir kap igerisinde bekletildi. Daha sonra 5 dakika akan suda tekrar yikandi ve
numunelerin LOI testi ASTM D2863-00 standardina gore gergeklestirildi.
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20 dakika 70 C

[o]
70 C
20 dakika

50'C 20 dakika

20°C 10 dakika

T %10’luk Na_CO_ ¢ozeltisi
%1°lik boyarmadde pH: 10- 11 28
0.5 gr NaCl Bor bilesikleri

5 gr ham seliiloz kumag

Sekil 7.3. Boyama prosesi-2

7.4.3. Sodyum silikata bor bilesiklerinin ilavesi

Cizelge 7.6’ya gore hazirlanan ve ozellikleri Cizelge 7.5’de belirtilen sodyum silikat
cozeltileri, yikamaya kars1 dayanikli alev geciktirici 6zellik kazandirabilmek amaciyla
emdirme yontemine gore selillozik kumaslarla muamele edildi. Kumaslar daha sonra
110°C’de 10 dakika etiivde kurutularak biinyesindeki suyun uzaklasmasi saglandi. Alev
geciktirme etkisinin kaliciligint belirleyebilmek amaciyla yikama islemi uygulanarak her
yikamadan sonra LOI degerleri 6l¢iildii. Birinci yikamadan sonra LOI degerlerinde diisiis
gozlenmekle birlikte sonraki yikamalarda LOI degerlerinde ¢ok az seviyede azalma
meydana geldiginden dolayr yikama islemi 5 kez yapildi (EK-4). Yikanan numuneler
110°C’de 10 dakika etiivde kurutuldu. Elde edilen numunelere yikama oncesi ve yikama

sonrasinda ASTM D2863-00 standardina gore LOI testi uygulandi.

Cizelge 7.5. Deneylerde kullanilan sodyum silikatin 6zellikleri

Ozellikler Deger
Yogunluk (g/cm®) 1,36
Modiil (%SiO, / Na,0) 3,33
SiO, (%) 27,29
Na,O (%) 8,17
Diger (%) 0,101




Cizelge 7.6. Sodyum silikat ile hazirlanan ¢6zelti konsantrasyonlari
Numune | *Sodyum silikat Borik asit Boraks Cinko borat
No (VIv) (m/v) (m/v) (m/v)
1 %1 - -
2 %3 - -
3 %5 - -
4 - %1 -
5 %40 - %3 -
6 - %5 -
7 - = %1
8 - - %3
9 - - %5

10 - - -
11 %1

12 %3 - -
13 %5 - -
H %50 i w1 i
15 - %3 -
16 - %5 -
17 - - %1
18 - - %3
19 - - %5
20 %1 - -
21 %3 - -
22 %5 - -
23 - %1 -
2 %60 ; %3 ;
25 - %5 -
26 - - %1
27 - - %3
28 - - %5

*h;eriginde %27,29 Si0, ve %8,17 Na,O olan ¢ozeltiden alinan miktarm, 100 mL’ye

tamamlanmastyla elde edilen konsantrasyon.
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8. DENEYSEL SONUCLAR VE DEGERLENDIRME

8.1. Bor Nitriir Plakalarinin Karakterizasyonu
8.1.1. AFM olciimleri

h-BN’nin tabakalarina ayrilmasi islemi tamamlandiktan sonra karakterizasyon islemlerine
gecildi. Oncelikle atomik kuvvet mikroskobu (AFM) (Nanosurf Easyscan 2) ile tabaka
kalinliklart Sekil 8.1 ve Sekil 8.2°de

nanotabakalarinin kalinliklarina, farkli sonikasyon siirelerinin etkisi goriilmektedir.

olciildii. sirastyla  Hum-BN ve ag-BN

Topography - Scan forward Line fit

Line fit 10, 8nm

Parabola ft 1,49nm

Topography - Section

Raw data

(@)

Topography - Section Raw data

£ §

(-] o~

o o

g i

g E

B[ g k-

-

& g
om Section 641nm Om Section 386nm

(b)

Sekil 8.1. Hum-BN’nin 2 saat (a) ve 4 saat (b) sonikasyon islemi sonucundaki AFM

goriintiileri
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Topography - Scan forward Mean fit Topography - Scan forward Mean fit

Mean fit 4 6nm
Mean fit 4 58nm

Topography range

Topography - Section Raw data Topography - Section Raw data

! . 1
g B
3 z
e ¢
E [
- . it b 4

om Section 786nm om Section 1,35um

(@) (b)

Sekil 8.2. ag-BN’nin 2 saat (a) ve 4 saat (b) sonikasyon islemi sonucundaki AFM
goriintiileri

Sekil 8.1°deki goriintiiler incelendiginde 2 ve 4 saat sonikasyon islemi uygulanan Hum-BN
nanotabaka kalinligmin sirasiyla yaklasik 9-12 nm ve 1,6-5 nm arasinda oldugu, Sekil
8.2°deki goriintiide ise 2 ve 4 saat sonikasyon islemi uygulanan aq-BN nanotabaka
kalinliginin sirasiyla yaklasik 6-16 nm ve 3-5 nm arasinda oldugu tespit edilmis olup,
Hummers metodu uygulandiginda tabaka kalinliginin 6nemli dlgiide azalmasiyla daha az
kiitleye sahip olan ve dolayisiyla yiizey alani/kiitle oran1 artmig olan BN tabakalarinin
seliilozik elyaf yiizeyine daha iyi yayilmasini ve tutulmasini saglayacaktir. Bundan dolayz,
deneylerde Hummers metodu ile sentezlenen Hum-BN nano tabakalarmin seliilozik

kumasa uygulanmasinin daha uygun oldugu sdylenebilir.
8.1.2. XRD analizi

Karakterizasyonun ikinci asamasinda XRD cihazi (APD 2000 Pro Difraktometre) ile
yapisal analiz gergeklestirilmistir. Sekil 8.3’de, h-BN ve Hum-BN’ye ait XRD
spektrumlart goriilmektedir. h-BN’ye ait karakteristik piklerin alindig1 difraksiyon pikleri
(002), (100), (101), (102), (004) diizlemlerinde 26,78°, 37,96°, 44,12° ve 55,44° 2(O)
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acilarinda gozlenmektedir [69]. Benzer sekilde Hum-BN’nin karakteristik XRD piklerinin
yerlerinde bir degisiklik olmadigi ve dolayistyla kristal yapinin degismedigi goriillmektedir.
Bununla birlikte Hum-BN’nin 26,78 piki olan (002) pikinin bagil olarak arttigi
goriilmektedir. Bu artis, h-BN’ye gore (002) diizleminde Hum-BN miktarindaki artisa
baglanabilir ve bazal eksenin artisi olarak yorumlanabilir. Bu da Hummers isleminde
amaclanan ve AFM sonuglariyla dogrulanan yilizey alanv/kiitle oraninda artigin saglandigi

anlamina gelmektedir.

5 (b) (a) - h-BN
(b) - Hum-BN

z
Y (a)
g
&
2 11 |

0 10 20 30 40 50 60 70

20 (Degree)
Sekil 8.3. h-BN ve Hum-BN’ye ait XRD grafikleri

8.1.3. FTIR spektrumlari

Bu asamada; h-BN, Hum-BN ve ag-BN’nin yapisindaki fonksiyonel gruplar FTIR
yontemiyle belirlenmeye galisildi. Sp? hibrit yapisina sahip h-BN (kristal h-BN veya amorf
BN), yaklasik 800 cm™ ve 1400 cm™ gegirgenlik bandi dolayinda iki tane karakteristik
pike sahiptir. Bu pikler sirasiyla, B-N gerilme titresimine (diizlem i¢i) ve B-N-B gerilme
titresimine (diizlem dis1) aittir [70]. Sekil 8.4’deki h-BN spektrumunda 785 ve 1355
cm<deki siddetli bantlarin sirasiyla karakteristik B-N ve B-N-B gerilmelerine ait oldugu
sdylenebilir. Bunun yani sira, Hum-BN spektrumunda yer alan 782 ve 1359 cm™’deki
bantlar ile ag-BN spektrumunda yer alan 780 ve 1359 cm™deki bantlarin da bahsi gecen
gerilmelere ait oldugu goriilmektedir. Hum-BN ve agq-BN’ye ait spektrumlardaki bantlarin
(B-N ve B-N-B) ihmal edilebilir diizeyde kaymalar gostermesi ile uygulanan metotlar
sonucu h-BN’nin fonksiyonellestigini gosteren —OH bandina rastlanmamis olmasi onerilen

yontemlerin h-BN yapisini etkilemedigini gostermektedir [71].
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Dalga Sayisi (cm™)
——h-BN
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Dalga Sayisi (cm™)
Sekil 8.4. h-BN, Hum-BN ve ag-BN’ye ait FTIR spektrumlari
8.1.4. TGA analizleri
Numunelerin termal 6zellikleri, TGA cihazi ile belirlendi. Bu kapsamda numuneler azot

atmosferi altinda, 10°C/dakika 1sitma hizinda, oda sicakligindan 850°C‘a kadar 1sitilarak

analiz gerceklestirildi (Sekil 8.5 ve Cizelge 8.1).

100 - —_—
- \

e
£ 60
=
En ——h-BN
b
< 40
Hum-BN
20 ag-BN
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Sicakhik (°C)

Sekil 8.5. h-BN, Hum-BN ve ag-BN’ye ait TGA egrileri
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Cizelge 8.1°deki degerler ve Sekil 8.5°deki h-BN, Hum-BN ve ag-BN numunelerine ait
TGA egrileri incelendiginde, sicaklik 850°C‘a ulastiginda toplam kiitlelerinin sirasiyla
%15, %20 ve %I11’ini kaybettikleri ve termal kararliliklariin yiiksek oldugu
goriilmektedir. Kiitle kaybinin diisiik sicakliklarda basladigi (< 200°C) ve ylizeyde adsorbe

edilmis olan suyun uzaklagmasindan kaynaklandig1 goriilmektedir [72].

h-BN yapisi fonksiyonellestirildiginde, yiiksek sicakliklarda yapidaki fonksiyonel
gruplarin ayrilmasindan dolayi, numunedeki kiitle kayb1 oraninin yiiksek olmasi beklenir
[52,71]. Bu sonuglar 1s1ginda, h-BN’yi fonksiyonellestirmek igin uygulanan farkli
metotlarin tamaminin yetersiz kaldigi sdylenebilir [51,73].

8.2. Bor Nitriir ile Kaplanan Kumaslarin Karakterizasyonu

8.2.1. SEM analizi

Cizelge 8.1. h-BN, Hum-BN ve ag-BN’ye ait TGA sonuglari

Toplam Agirlik Toplam Agirlik Kayb1 Toplam Agirlik Kaybi
Numune 0
(mg) (mg) (%)
h-BN 3,31 0,48 ~%15
Hum-BN 2,45 0,48 ~% 20
ag-BN 4,89 0,52 ~%11

Yukarida karakterizasyon iglemleri yapilan nano kalinliktaki h-BN tabakalar yaklagik 3
atm. basmg altinda sprey kaplama yontemi kullanilarak seliilozik kumas yiizeyine
uygulandi. Kumas yiizeyinin BN tarafindan kaplanip kaplanmadigini tespit edebilmek icin
kumaslarin yiizeyi taramali elektron mikroskobu (SEM) ile goriintiilendi. Sekil 8.6’da ham

seliilozik kumas ile Hum-BN ve ag-BN kapli kumaslarin SEM goriintiileri bulunmaktadir.
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Sekil 8.6. Ham seliiloz kumasin (a), Hum-BN (b) ve ag-BN (c) ile kapli kumaslarin SEM
goriintiileri

Sekil 8.6 (a)’daki ham kumas numunesine ait gériintiiden herhangi bir kaplama igleminin
uygulanmadigi ve lif yiizeyinde herhangi bir koruyucu tabakanin bulunmadigi
goriilmektedir. Sekil 8.6 (b) ve (c)’deki goriintiilerde ise, sirasiyla Hum-BN ve ag-BN ile
kaplanan kumas numunelerinin yilizeyinde, BN tabakalar1 tarafindan koruyucu bir katman

olusturuldugu net bir sekilde goriilmektedir.

8.2.2. FTIR spektrumu

Sekil 8.7°de ham kumas ve BN ile kaplanan kumaglarin FTIR spektrumunda karakteristik
pikler Cizelge 8.2°de goriilmektedir.

k(k.b) |

enli

cirg

% Ge

——Hum-BN kapli kumas

——aqg-BN kaplh kumas

——Ham kumas

3850 3600 3350 3100 2850 2600 2350 2100 1850 1600 1350 1100 850 600
Dalga Sayisi (cm™)

Sekil 8.7. Ham kumas, Hum-BN ve ag-BN kapli kumaslarin FTIR spektrumlari
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Cizelge 8.2. Ham kumas, Hum-BN ve ag-BN kapli kumasglarin FTIR spektrumlari

Dalga Sayis1 (cm™) Gerilme
3400-3300 OH gerilme titresimi
~2900-2800 C-H gerilme titresimleri
~1250-1000 C-O-C, C-O (aromatik) gerilme titresimleri

8.2.3. TGA analizi

Sekil 8.8’deki TGA grafiginde ham kumagsin 320°C’ta kiitlesini kaybetmeye basladig,
600°C’de meydana gelen kiitle kaybimin yaklasik % 80’e ulagtigi goriilmektedir. Seliilozik
cadir kumas1 yaklasik olarak 320°C’de termal bozunmaya baslar ve bu sicaklikta gesitli
yanict/yanict olmayan maddeler meydana gelir. Daha yiiksek sicakliklarda gerceklesen
piroliz olayinda ise daha yavas bir kiitle kaybinin gergeklestigi bilinmektedir [62]. Elde

edilen TGA analiz sonuglarinin literatiirle uyumlu oldugu sdylenebilir.

Sekil 8.8 ve Cizelge 8.3’deki verilere gore 380°C’de ham kumas, Hum-BN ve ag-BN kapli
kumaglarda meydana gelen kiitle kaybinin sirasiyla yaklasik %70,0, %73,2 ve %79,0
oldugu 600°C’de ise kiitle kayiplarinin sirasiyla %86,0, %90,8 ve %93,8 oldugu
goriilmektedir. BN nin termal iletkenliginin yiiksek olmasindan dolayr Hum-BN ve ag-BN
kapli kumaslardaki kiitle kaybimmin ham seliilloz kumasa goére daha yiiksek oldugu
sOylenebilir [74].

Cizelge 8.3. Ham kumas, Hum-BN ve ag-BN kapli kumaglara ait TGA degerleri

Toplam Agirlik Kayb1 %

Numune
380°C 600°C
Ham seliilozik kumas 70,0 86,0
Hum-BN Kapli Seliilozik Kumas 73,2 90,8
ag-BN Kapl: Seliilozik Kumas 79,0 93,8
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Sekil 8.8. Ham kumas, Hum-BN ve ag-BN kapli kumaglara ait TGA egrileri

8.2.4. LOI analizi

Biitiin bu karakterizasyon islemlerinin ardindan, alev geciktirme etkinligini belirlemek
amaciyla limit oksijen indisi (LOI) analizlerine gegildi. Ancak gerek Hum-BN, gerekse ag-
BN nano tabaka ile kaplanan kumasin, alev geciktirme iizerinde herhangi bir etkisinin
olmadigi gozlenmis ve LOI degerleri ham kumasta oldugu gibi % 21,0 olarak tespit
edilmistir. Bu sonu¢ FTIR ve TGA analizlerinden de anlasildigi {izere fiziksel
modifikasyon sonucunda seliilozik cadir bezinin aleve karsi dayaniminda bir etkinlik

saglanamadig gorilmiistiir.

Bu asamada, BN disindaki bor bilesikleri ile kimyasal etkilesim c¢alismalarina agirlik
verilerek borik asit (H3BO3) ve boraks (Na,B;07.10H,O) bilesiklerinin farkli
konsantrasyonlar1 ile yiikksek LOI degerlerine ulasilarak alev geciktirici 6zellik

kazandirilmaya ¢aligilmistir.

8.2.5. Su temas acis1 ol¢iimii

Calismanin bu kisminda Sekil 8.9’da goriildiigii gibi Hummers yontemi ve sulu ortamda

sonikasyon islemleri uygulanarak tabakalarina ayristirilan h-BN ile kaplanan kumaslarin su
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temas agilart Slgiildii. Kumaslarin su temas agilar, Hum-BN ile kaplanan kumas igin
120,2° ve ag-BN ile kaplanan kumas igin 108,2° olarak belirlendi. Herhangi bir islem
gormemis hidrofilik 6zellige sahip seliilozik kumasin su temas a¢1 degeri ise, ylzeydeki
suyun hizli bir sekilde kumasg tarafindan emilmesinden dolay: dl¢iilemedi. Sonuglar, Hum-
BN ve ag-BN ile kaplanan kumas ylizeylerinin hidrofobik o6zellige sahip oldugunu
gostermektedir. Ayrica Hum-BN ve ag-BN ile kaplanan kumaglara ait su temas acisi
arasindaki farkin, Hummers yonteminin yiiksek oksidasyon etkisinden dolayr meydana
gelen fonksiyonel ~OH gruplarindan kaynaklandigi diisiiniilebilir. Literatiirde 120°’den
biliylik su temas agisi degerine sahip yiizeylerin ultrahidrofobik o6zellikte oldugu ifade
edilmektedir [75]. Dolayisiyla Hum-BN ile kaplanan seliilozik kumas yiizeyinin

ultrahidrofobik 6zellikte oldugunu sdylemek miimkiindiir.

(a) : (b) : (c)

TN W - .

Sekil 8.9. Islem gérmemis seliilozik kumas (a), ag-BN ile kaplanan seliilozik kumas (b) ve
Hum-BN ile kaplanan seliiloz kumasa (¢) ait su temas agis1 goriintiileri

8.3. Kimyasal Modifikasyon Islemlerinin Karakterizasyonu

8.3.1. Borik asit ve boraksin sinerjik etkileri

Sekil 8.10 ve Sekil 8.11°de en diisiik kiitle kaybinin N1 numunesinde meydana geldigi
goriilmektedir. Bu numuneden yiiksek alev geciktirici 6zellik beklenecegi s6ylenebilir ki
LOI analizleri bunu desteklemektedir. TGA ve LOI analiz sonuglari, Cizelge 8.4’de sayisal

olarak goriilmektedir.



52

100 "-n.:,.!‘_?;:“ PPN ---N2
90 Swessoeslm. .
- &:‘ N3
&0 '...\‘ ....... Ham kumas
AT
~ 70 i N1
=] LY
<o
= H \‘ e
E 50 .: R T S~ -
= 10 e Tt
30 ., .. e -
20 o.uu..o...u... .
10 '
0
0 100 200 300 400 500 600 700 800
Sicaklik (°C)
Sekil 8.10. Ham kumas, N1, N2, N3 numunelerine ait TGA egrileri
100 _-.‘i":‘:';-:-..u-..-aaan....... - = =N4
90 el
S N5
80 i
A T Ham kumas
70 EX am a
_ A
R RY
e 60 N N1
= ‘\‘ -
£ 50 sl
- T R T S iins
30 --.h-ﬂa.‘__.h-he
20
0
, .
0 100 200 300 400 500 600 700 800

Sicaklik (°C)

Sekil 8.11. Ham kumas, N1, N4, N5 numunelerine ait TGA egrileri



Cizelge 8.4. Numunelerin TGA ve LOI sonuglar1
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Toplam Kiitle Toplam Kiitle Toplam Kiitle Kayb1
Numune (mg) Kaybi (mg) (%) -o!
Ham kumas 15,08 14,49 96,10 18,65
N1 14,87 8,59 57,77 45,31
N2 7,56 5,29 69,97 42,44
N3 14,49 11,0 75,92 39,75
N4 6,99 5,31 75,97 40,41
N5 13,64 10,20 74,78 40,31
8.3.2. Borik asit ve boraksin etkilerinin karsilastirilmasi
100 pa - Y JE A A Y N6
90 SreTTT e :_-:_.'_‘_-,a:‘ N8
80 \\ —4=NT
»
- 70 T Ham kumas
Q v
£ 60 ¥
14
% 30 “:'\
2 a0 L
30 S U
20 8 ....7:‘.'.".‘.",:-.-.._::_‘: ~-. =
10 "'--.“b-““-‘-.:--:
0
0 100 200 300 400 500 600 800

Sicakhk (°C)

Sekil 8.12. Ham kumas, N6, N7, N8 numunelerine ait TGA egrileri

Sekil 8.12 ve Sekil 8.13’de N11 numunesi i¢in en diisiik kiitle kaybinin meydana geldigi
goriilmektedir. Bu numuneden yiiksek alev geciktirici 6zellik beklenecegi sdylenebilir ki

LOI analizleri bunu desteklemektedir. TGA ve LOI analiz sonuglari, Cizelge 8.5’de sayisal

olarak goriilmektedir.
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Sekil 8.13. Ham kumas, N9, N10, N11 numunelerine ait TGA egrileri

Cizelge 8.5. Numunelerin TGA ve LOI sonuglari

Toplam Kiitle Toplam Kiitle Kayb1 Toplam Kiitle
Numune LOI
(mg) (mg) Kaybi (%)
Ham
15,08 14,49 96,10 18,65
kumas
N6 6,2 0,4 93,67 21,8
N7 6,59 0,61 90,74 22,4
N8 11,91 1,59 86,65 24,7
N9 6,57 0,8 87,8 23,4
N10 8,56 1,19 86,4 25,3
N11 9,52 2,26 76,2 28,1
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8.4. Bor Bilesikleri ile Yikamaya Karsi Direnci Saglamak Amaciyla Yapilan

Calismalar

8.4.1. Boya banyosuna bor bilesiklerinin ilavesi

Boya banyosuna, boya ile birlikte ve soda ilavesi aninda ayr1 olarak bor bilesiklerinin ilave
edilmesi ile elde edilen LOI degerleri sirasiyla Cizelge 8.6 ve Cizelge 8.7‘de verilmistir.
Sonuglar incelendiginde, bor bilesiklerinin suda ¢dziiniir olmasi aynit zamanda higroskopik
yap1 gostermeleri sebebiyle, reaktif boyaya katilarak boyama esnasinda seliilloz yapisina

baglanamadigi ve bunun neticesinde alev geciktirici etki gostermedigi tespit edildi.

Cizelge 8.6. Boya ve bor bilesiklerinin birlikte ilavesi sonrasinda boyanan numunelerin

LOI degerleri
Borik Asit LOI Boraks LOI Cinko borat LOI
%1 18,8 %1 18,7 %1 18,9
%2,5 19,0 %2,5 18,9 %2,5 19,0
%5 19,5 %5 19,4 %5 19,2
%10 19,7 %10 19,8 %10 19,6

Cizelge 8.7. Boya banyosuna soda ilavesi esnasinda bor bilesiklerinin katilmasiyla

boyanan numunelerin LOI degerleri

Boraks
Boraks LOlI Cinko borat LOI + LOI
Cinko borat
%5 19,4 %5 19,2 %5 19,3
%10 19,8 %10 19,6 %10 19,6
%15 19,8 %15 19,8 %15 19,8
%20 19,8 %20 19,8 %20 19,8
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8.5. Sodyum Silikat ve Bor Bilesiklerinin Seliilozik Kumasa Uygulanmasi

8.5.1. SEM analizi

Yapilan deneyler sonucunda kumas yiizeyinin morfolojisini incelemek amaciyla
kumaglarin 600x ve 2500x biiyiitmelerde SEM goriintiileri alindi. Sekil 8.14 ve Sekil
8.15’de herhangi bir islem uygulanmamig, ham haldeki selilloz kumas numunesinin SEM
goriintiileri ve EDX grafigi bulunmaktadir. Sekil 8.14’den seliiloz liflerinin iizerinde
herhangi bir kaplama tabakasinin olmadigi, Sekil 8.15’deki EDX grafiginde ise seliiloz
yapisinda bulunan karbon ve oksijen elementlerinin varligi goriilmektedir. Sekil 8.16°daki
lif yiizeyinin kaplandigi, yiizeyde ise sodyum silikattan dolayr sodyum ve silisyum

elementlerinin oldugu goriilmektedir.

y J - /7
SEM HV: 5.0 kV WD: 7.36 mm SEM HV: 5.0 kV WD: 7.61 mm | MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 600 x Det: SE SEM MAG: 2.50 kx Det: SE 20 ym
View field: 462 ym  Date(m/d/y): 02/10/16 View field: 111 pm  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

Sekil 8.15. Ham seliiloz kumasin EDX grafigi



SEM HV: 10.0 kV |
SEM MAG: 600 x Det: SE 100 ym
View field: 461 pm  Date(m/dly): 12/06/15

SEM HV: 10.0 KV WD: 7.12 mm
SEM MAG: 600 X Det: SE 100 pm
View field: 461 ym | Date(m/dly): 12/06/15

MAIA3 TESCAN

BARTIN UNIVERSITY

BARTIN UNIVERSITY
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Sekil 8.16. %50 Sodyum silikat ile islem gormiis seliilloz kumaslarin yikama oncesi (a) ve
yikama sonrasi (b) 600x biiyiitmedeki SEM goriintiileri ve EDX grafikleri

Farkli konsantrasyonlarda borik asit kullanilarak hazirlanan ¢ozeltilerle islem goren kumas

numunelerinin SEM goriintiileri Sekil 8.17, Sekil 8.19 ve Sekil 8.21°de; EDX grafikleri ise

Sekil 8.18, Sekil 8.20 ve Sekil 8.22°de verilmistir. SEM goriintiilerine gore islem goren

kumas yiizeylerinde siirekli bir film olusturacak sekilde lifler arasindaki bosluklar1 da

dolduran homojen ve diizgilin kaplamalarin olustugu tespit edilmistir. Ayrica Sekil 8.21°de

%S5 borik asit ilavesinde borik asit konsantrasyon artisina bagli olarak kumas yiizeyinde

cesitli kirilmalarin meydana geldigi gozlenmistir. Yikama sonrasinda (Sekil 8.17 ve Sekil

8.19) %1 ve %3 borik asit ilavesinde kumas yiizeyinden kaplamanin kismen uzaklastig

gozlenirken Sekil 8.21°de %5 borik asit ilavesinde ise lif yiizeyinden kaplama tabakasinin

uzaklagmadigi net bir sekilde gdzlemlenmistir.
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~ gX
»

SEM HV: 5.0 kV WD: 10.07 mm | | | MAIA3 TESCAN SEM HV: 5.0 kV WD: 10.13 mm | MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 600 x Det: SE 100 pm SEM MAG: 2.50 kx Det: SE 20 ym

View field: 461 ym | Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY View field: 111 pm  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

~y .
w . A

SEM HV: 5.0 kV WD: 9.63 mm MAIA3 TESCAN SEM HV: 5.0 kV WD: 10.07 mm | | MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 600 x Det: SE 100 ym SEM MAG: 2.50 kx Det: SE 20 ym
View field: 461 ym  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY View field: 111 um  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

Sekil 8.17. %50 Sodyum silikat ve %1 borik asit ile islem gormiis seliilloz kumaglarin
yikama 6ncesi (a) 600x ve (b) 2500x, yikama sonrasi (¢) 600x ve (d) 2500x
biiytitmelerdeki SEM goriintiileri

. Spectrum
Wit%
59.0

(b)

Sekil 8.18. %50 Sodyum silikat ve %1 borik asit ile islem gormiis seliiloz kumaslarin
yikama oncesi (a) ve yikama sonrasi (b) EDX grafikleri
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o { A
SEM HV: 5.0 KV WD: 10.13 mm T MAIA3 TESCAN, SEM HV: 5.0 kv WD: 9.77 mm MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 600 X Det: SE 100 pm SEM MAG: 2.50 kx Det: SE
View field: 461 ym  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY View field: 111 ym | Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

W

SEM HV: 5.0 kV WD: 9.77 mm MAIA3 TESCAN SEM HV: 5.0 kV 7 MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 600 x Det: SE 100 ym SEM MAG: 2.50 kx Det: SE

View field: 461 ym  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY View field: 111 pm  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

Sekil 8.19. %50 Sodyum silikat ve %3 borik asit ile islem gormiis seliilloz kumaglarin

yikama dncesi (a) 600x ve (b) 2500x%, yikama sonrast (¢) 600x ve (d) 2500x
biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri

. Spectrum
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Sekil 8.20. %50 Sodyum silikat ve %3 borik asit ile islem gormiis seliilloz kumaglarin
yikama Oncesi (a) ve yikama sonrasi (b) EDX grafikleri
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SEM HV: 5.0 kV WD: 9.54 mm il MAIA3 TESCAN| SEM HV: 5.0 kV WD: 10.00 mm | MAIA3 TESCAN|

SEM MAG: 600 x Det: SE 100 pm SEM MAG: 2.50 kx Det: SE 20 pm
View field: 462 ym | Date(m/d/y): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY View field: 111 ym | Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

SEM HV: 5.0 kV WD: 9.04 mm | MAIA3 TESCAN| SEM HV: 5.0 kV WD: 9.56 mm | 1] MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 600 x Det: SE 100 pm SEM MAG: 2.50 kx Det: SE 20 ym
View field: 461 um  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY View field: 111 um  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

Sekil 8.21. %50 Sodyum silikat ve %5 borik asit ile islem gormiis seliiloz kumaglarin
yikama 6ncesi (a) 600x ve (b) 2500x, yikama sonrasi (¢) 600x ve (d) 2500x
biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri

Sekil 8.22. %50 Sodyum silikat ve %5 borik asit ile islem gormiis seliiloz kumaglarin
yikama Oncesi (a) ve yikama sonrasi (b) EDX grafikleri
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Boraksin farkli konsantrasyonlart kullanilarak hazirlanan g¢ozeltilerle islem goren seliiloz
kumas numunelerinin SEM goriintiileri Sekil 8.23, Sekil 8.25 ve Sekil 8.27°de; EDX
grafikleri ise Sekil 8.24, Sekil 8.26 ve Sekil 8.28’de verilmistir. SEM goriintiilerine gore
islem goren kumas ylizeylerinde koruyucu bir kaplama tabakasinin olustugu tespit
edilmistir. Ayrica Sekil 8.25°de kaplama yiizeyinde partikiiler formda birikintilerin oldugu,
Sekil 8.27°da ise %5 boraks ilavesinde kumas yilizeyindeki kaplama tabakasinda c¢esitli
kirtlmalarin meydana geldigi gozlemlenmistir. %1 ve %3 boraks ilavesinde yikama
sonrasinda lif yiizeyinden kaplamanin kismen uzaklastigi ve %5 boraks ilavesinde ise

yikamaya ragmen lif yiizeyinden uzaklasmadig1 gézlemlenmistir.

SEM HV: 5.0 kV WD: 9.81 mm SEM HV: 5.0 kV WD: 9.92 mm | | | MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 600 x Det: SE SEM MAG: 2.50 kx Det: SE 20 ym
View field: 461 ym  Date(m/dly): 02/10/16 View field: 111 pm  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

3 B $ S — \ S @B i " WA\l !
SEM HV: 5.0 kV WD: 9.56 mm {0} SEM HV: 5.0 kV WD: 9.81 mm | MAIA3 TESCAN

SEM MAG: 600 x Det: SE 100 pm SEM MAG: 2.50 kx Det: SE
View field: 461 ym  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY View field: 111 ym  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

Sekil 8.23. %50 Sodyum silikat ve %1 boraks ile islem gormiis seliiloz kumaslarin yikama
oncesi (a) 600x ve (b) 2500x, yikama sonrast (c) 600x ve (d) 2500x
biiylitmelerdeki SEM goriintiileri
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(a) (b)
Sekil 8.24. %50 Sodyum silikat ve %1 boraks ile islem gormiis seliiloz kumaslarin yikama
oncesi (a) ve yikama sonrasi (b) EDX grafikleri

B {2 S a 8 il <3
SEM HV: 5.0 kV 9.92 mm 1| SEM HV: 5.0 kV WD: 9.23 mm MAIA3 TESCAN|
SEM MAG: 600 x Det: SE 100 ym SEM MAG: 2.50 kx Det: SE 20 ym
View field: 461 ym  Date(m/dly): 02/10/16 View field: 111 pm | Date(m/d/y): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

o B

0 . Vi A o ~ < 1 ¥ 5 PO = R
SEM HV: 5.0 kV WD: 9.51 mm MAIA3 TESCAN SEM HV: 5.0 kV WD: 9.51 mm MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 600 x Det: SE 100 pm SEM MAG: 2.50 kx Det: SE
View field: 461 ym  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY View field: 111 ym  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

Sekil 8.25. %50 Sodyum silikat ve %3 boraks ile islem gormiis selilloz kumaslarin yitkama
oncesi (a) 600x ve (b) 2500x, yikama sonrast (¢) 600x ve (d) 2500x
biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri
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(a)

(b)

Sekil 8.26. %50 Sodyum silikat ve %3 boraks ile islem gormiis seliiloz kumaslarin yikama
oncesi (a) ve yikama sonrasi (b) EDX grafikleri

e ——
Rt
SEM HV: 5.0 kV WD: 9.23 mm
SEM MAG: 600 x Det: SE

View field: 462 ym  Date(m/dly): 02/10/16

| e ‘ k7
SEM HV: 5.0 kV WD: 11.00 mm | | MAIA3 TESCAN|

SEM MAG: 600 x Det: SE 100 ym
View field: 461 ym  Date(m/d/y): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

SEM HV: 5.0 kV

SEM MAG: 2.50 kx
View field: 111 ym

SEM HV: 5.0 kV

SEM MAG: 2.50 kx
View field: 111 ym

WD: 9.51 mm
Det: SE
Date(m/dly): 02/10/16

A v »
WD: 12.26 mm
Det: SE
Date(m/dly): 02/10/16

‘]\

20 ym

: ".

20 pm

B
MAIA3 TESCAN

BARTIN UNIVERSITY

Sekil 8.27. %50 Sodyum silikat ve %5 boraks ile islem gormiis selilloz kumaslarin yikama
oncesi (a) 600x ve (b) 2500x, yikama sonrasi (c) 600x ve (d) 2500x

biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri
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B Spectrum

£9 9

Sekil 8.28. %50 Sodyum silikat ve %5 boraks ile islem gérmiis seliiloz kumaslarin yikama
oncesi (a) ve yikama sonrasi (b) EDX grafikleri

: SEM HV: 5.0 kV : WD: SEM HV: 5.0 kV WD: 12.58 mm o e MAIA3 TESCAN|
SEM MAG: 600 x Det: SE SEM MAG: 2.50 kx Det: SE 20 pm
View field: 461 ym  Date(m/dly): 02/10/18 BARTIN UNIVERSITY View field: 111 um  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

SEM HV: 5.0 kV WD: 12.58 mm 11 L1 MAIA3 TESCAN SEM HV: 5.0 kV WD: 12.58 mm Ll MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 600 x Det: SE 100 ym SEM MAG: 2.50 kx Det: SE 20 pm
View field: 461 pm  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY View field: 111 um  Date(m/d/y): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

Sekil 8.29. %50 Sodyum silikat ve %1 ¢inko borat ile islem gérmiis seliiloz kumaslarin
yikama Oncesi (a) 600x ve (b) 2500x, yikama sonrasi (¢) 600x ve (d) 2500x
biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri

Farkli konsantrasyonlarda ¢inko borat kullanilarak hazirlanan ¢dozeltilerle islem goéren
seliiloz kumas numunelerinin SEM goriintitileri Sekil 8.29, Sekil 8.31 ve Sekil 8.33°de;
EDX grafikleri ise Sekil 8.30, Sekil 8.32 ve Sekil 8.34’de verilmistir. SEM goriintiilerinde
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islem goren kumas yiizeyinde homojen ve diizgiin bir kaplama tabakasinin olustugu ve
kaplama tabakasinda ¢esitli kirilmalarin meydana geldigi; yikama islemi sonrasinda ise lif

yiizeyinden kaplamanin uzaklasmadig1 gézlemlenmistir.

B Spectrum

(a) (b)
Sekil 8.30. %50 Sodyum silikat ve %1 ¢inko borat ile islem gérmiis seliilozik kumaslarin
yikama Oncesi (a) ve yikama sonrasi (b) EDX grafikleri

T
SEM HV: 5.0 kV WD: 12.58 mm || MAIA3 TESCAN SEM HV: 5.0 kV WD: 12.58 mm | MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 600 x Det: SE SEM MAG: 2.50 kx Det: SE 20 pm
View field: 462 ym  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY View fleld: 111 um  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

o

‘s ‘ o /
SEM HV: 5.0 kV WD: 12.58 mm MAIA3 TESCAN| SEM HV: 5.0 kV WD: 12.58 mm | | | MAIA3 TESCAN
SEM MAG: 600 x Det: SE 100 pm SEM MAG: 2.50 kx Det: SE 20 pm
View field: 461 um  Date(m/d/y): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY View field: 111 um  Date(m/dly): 02/10/16 BARTIN UNIVERSITY

Sekil 8.31. %50 Sodyum silikat ve %3 ¢inko borat ile islem gérmiis seliiloz kumaslarin
yikama 6ncesi (a) 600x ve (b) 2500x%, yikama sonrasi (¢) 600x ve (d) 2500x
biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri
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Sekil 8.32. %50 Sodyum silikat ve %3 ¢inko borat ile islem gérmiis seliiloz kumaslarin
yikama Oncesi (a) ve yikama sonrasi (b) EDX grafikleri

v
SEM HV: 5.0 kV WD: 11.00 mm |

SEM MAG: 600 x Det: SE 100 pm
View field: 461 ym  Date(m/d/y): 02/10/16

L FLEY
MAIA3 TESCAN|

BARTIN UNIVERSITY

WD: 10.02 mm ) |
SEM MAG: 600 x Det: SE 100 ym
View field: 461 um | Date(m/d/y): 02/10/16

P =T
SEM HV: 5.0 kV MAIA3 TESCAN

BARTIN UNIVERSITY

Fis s
SEM HV: 5.0 kV WD: 10.02 mm
SEM MAG: 2.50 kx Det: SE

View field: 111 ym  Date(m/d/y): 02/10/16

SEM HV: 5.0 kV WD: 10.02 mm
SEM MAG: 2.50 kx Det: SE
View field: 111 um  Date(m/dly): 02/10/16

MAIA3 TESCAN|

BARTIN UNIVERSITY

MAIA3 TESCAN

BARTIN UNIVERSITY

Sekil 8.33. %50 Sodyum silikat ve %5 ¢inko borat ile islem gérmiis seliiloz kumaslarin
yikama Oncesi (a) 600x ve (b) 2500x, yikama sonrasi (¢) 600x ve (d) 2500x

biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri
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(a) (b)

Sekil 8.34. %50 Sodyum silikat ve %5 ¢inko borat ile islem gérmiis seliiloz kumaslarin
yikama Oncesi (a) ve yikama sonrasi (b) EDX grafikleri

8.5.2. FTIR spektrumu

FTIR spektrumlart (Sekil 8.35-Sekil 8.40) incelendiginde, ham seliilozik kumas yapisinda
bulunan —OH gruplarina ait gerilme titresimleri ~3200 cm™ dalga sayisinda
gozlenmektedir. ~2900-2840 cm™ araliginda ise seliillozik yapiya ait C-H gerilme
titresimleri goriilmektedir. Seliilozun halkali yapisina isaret eden ve en karakteristik olan

C-O-C eter gerilme pikleri ~1200 cm™ araliginda siddetli bir sekilde gozlenmistir.

%50 oraninda sodyum silikat ile islem goren kumas liflerinin biiyiik dl¢lide kaplandigi
sOylenebilir. %1 oraninda borik asit ilavesinde ise, kumasin seliiloz halkalarindaki OH
gruplari ile borik asidin OH gruplari arasinda fazla miktarda hidrojen bagi olusarak ~3200
cm™ “deki pikin giderek daha da yayvanlasip genisledigi gozlenmistir. Meydana gelen bu
hidrojen baglarmin muhtemelen ~1200 cm™’deki eterik baglar1 da kismen etkiledigi
sOylenebilir. Borik asit konsantrasyonun artmasiyla hidrojen baglarimin da sayisinin
artacagi ve buna baghh olarak piklerdeki yayvanlagsmanin arttigi Spektrumlarda
gortilebilmektedir (Sekil 8.35, Sekil 8.36).
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R

~ \/
——Ham kumas
—— %50 Sodyum silikat ve %1 borik asit
%50 Sodyum silikat ve %3 borik asit

—— %50 Sodyum silikat ve %5 borik asit

|

% Gegirgenlik (k.b)

3700 3200 2700 2200 1700 1200 700
Dalga Sayisi (cm™)

Sekil 8.35. %50 sodyum silikat ve %1, %3, %5 borik asit ile islem gormiis seliilloz
kumaslarin yikama 6ncesi FTIR spektrumu

{
!

Ham kumas

% Gegirgenlik (k.b)

%50 Sodyum silikat ve %1 borik asit
%50 Sodyum silikat ve %3 borik asit

%50 Sodyum silikat ve %5 borik asit

3700 3200 2700 2200 1700 1200 700
Dalga Sayisi (cm™)

Sekil 8.36. %50 sodyum silikat ve %1, %3, %5 borik asit ile islem gérmiis seliiloz
kumaslarin yikama sonras1 FTIR spektrumu

Sekil 8.37 ve Sekil 8.38’deki FTIR spektrumlar1 incelendiginde; farkli konsantrasyonlarda
boraks ilavesinde ~3200 cm™ ve ~1200 cm™*deki piklerde borik asit ile yapilan islemlere
gore daha az yayvanlastigi goriilmektedir. Bunun nedeninin boraksin hidrojen bagi

olusturmakta borik aside kiyasla yapi itibariyle daha etkin olmadigi sdylenebilir.
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% Gegirgenlik (k.b)

%__ ﬁ—\"’\\‘\/‘
i Ham kumas
——%50 Sodyum silikat ve %1 boraks
%50 Sodyum silikat ve %3 boraks

——%50 Sodyum silikat ve %5 boraks

3700 3200 2700 2200 1700 1200 700
Dalga Sayisi (cm?)

Sekil 8.37. %50 sodyum silikat ve %1, %3, %5 boraks ile islem gormiis seliiloz kumaslarin
yikama 6ncesi FTIR spektrumu

(

g Ham kumas

—— %50 Sodyum silikat ve %1 boraks

% Gegirgenlik (k.b)

%50 Sodyum silikat ve %3 boraks

— %50 Sodyum silikat ve %5 boraks

T T
3700 3200 2700 2200 1700 1200 700
Dalga Sayisi (cm™)

Sekil 8.38. %50 sodyum silikat ve %1, %3, %5 boraks ile islem gormiis seliiloz kumaslarin
yikama sonras1 FTIR spektrumu
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K

——Ham kumag

% Gecirgenlik (k.b)

=950 Sodyum silikat ve %1 ¢inko borat
%50 Sodyum silikat ve %3 ¢inko borat

— %50 Sodyum silikat ve %5 ¢inko borat

1
3700 3200 2700 2200 1700 1200 700
Dalga Sayisi (cm?)

Sekil 8.39. %50 sodyum silikat ve %1, %3, %5 ¢inko borat ile islem gormiis seliiloz
kumaslarin yikama 6ncesi FTIR spektrumu

Ham kumas

% Gegirgenlik (k.b)

—— %50 Sodyum silikat ve %1 ¢inko borat
%50 Sodyum silikat ve %3 ¢inko borat

—— %50 Sodyum silikat ve %5 ¢inko borat

3700 3200 2700 2200 1700 1200 700
Dalga Sayisi (cm™?)

Sekil 8.40. %50 sodyum silikat ve %1, %3, %5 ¢inko borat ile islem gormiis seliiloz
kumaslarin yikama sonras1 FTIR spektrumu

Cinko borat igindeki Zn*? iyonlari, seliilozik yapidaki OH gruplarindaki oksijenlerle
koordinasyon sayist dort olabilecek sekilde kompleks yapilar olusturabilir ve OH
gruplarinin olusturdugu hidrojen baglarini ortadan kaldirarak hidrojen bag olusumunu
engelleyebilir. Dolayisiyla seliiloz esasli polimer liflerinde sodyum silikatin dolduramadigi

ve kaplayamadigi yerleri de kaplayarak kumasin alev geciktirici performansini en yiiksek
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diizeye ¢ikarabilir. Sekil 8.39 ve Sekil 8.40°daki spektrumlardan da anlasilacagi gibi
seliiloz yapisindaki hidrojen baglarinin ¢inko borat ile kaplandiktan sonra tamamen

ortadan kalktig1 anlagilmaktadir.

8.5.3. LOI analizi

Sodyum silikat ile yapilan deneylerin LOI degerleri Sekil 8.41, Sekil 8.42 ve Cizelge

8.8’de verilmistir.

36

m Borik asit 34,5 34,3

34 -|mBoraks 32,8
m Cinko borat

30,6

32

29,9
30 A

28

Lol

26

24

22

20

18 -
1% 3% 5%

Konsantrasyon

Sekil 8.41. %50 sodyum silikat ve %1, %3, %5 konsantrasyonlarinda borik asit, boraks ve
cinko borat ile kapl kumaslarin yikama dncesi LOI sonuglari

34

m Borik asit
32 1 mBoraks 31,3 31,5
30 m Cinko borat
s 268 27,6 27,9
§ 26 25,7 25,8
24
22 -
20
18
1% 3% 5%
Konsantrasyon

Sekil 8.42. %50 sodyum silikat ve %1, %3, %5 konsantrasyonlarinda borik asit, boraks ve
cinko borat ile kapli kumaslarin yikama sonrast LOI sonuglari
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%350 sodyum silikata %35 borik asit ve %5 ¢inko borat ilave edildiginde kumaslarin yikama
oncesi LOI degerleri sirasiyla 34,5 ve 34,3 olarak bulundu, yikama sonrasi ise sirasiyla
31,3 ve 31,5 LOI degerleri okundu. Elde edilen degerler Cizelge 4.1°deki alev geciktirme
simiflandirmas1 ile karsilastirildiginda 29-34 araliginda oldugundan “alev geciktirici”

ozellik saglanmis olmaktadir.

Aym sekilde, %50 sodyum silikat ve %1, %3 borik asit ile %1, %3, %5 boraks, ve %1,
%3 ¢inko borat konsantrasyonlarinda ise, yitkama oncesi LOI degerleri 29,9-32,8 araliginda
oldugundan alev geciktirici 6zellik saglanmis oldu. Ancak yikama sonucunda bu degerler
25,7-27,9 degerleri arasinda oldugundan “surli alev geciktirici” 0Ozellikte oldugu

gozlendi.

%40 sodyum silikat ile %1, %3, %5’lik borik asit, boraks, ve ¢inko borat ile muamele
edilen kumasglarin, yikama oncesinde bir kisminin LOI degerlerinin 24’iin altinda, yikama
sonrasinda ise biitlin kumaglarin LOI degerlerinin 24’iin altinda oldugundan dolay:
yanabilir, alev alabilir sinirlar1 igerisinde kalmaktadir. %60 sodyum silikat ile %1, %3,
%S5’1lik borik asit, boraks ve c¢inko borat ile muamele edilince %50 sodyum silikat
kullannrminda elde edilen LOI degerleri arasinda c¢ok biiyiik bir degisme gdézlenmemistir.
Bu durumda %50’den daha diisiik sodyum silikat konsantrasyonlarinda ise istenilen sonug

elde edilememektedir.



Cizelge 8.8. Sodyum silikat ile yapilan deneylerin LOI sonuglar1

%5

_ LOI
’\mlr\]lq(l)J " S;ﬂykl;;n Bac;?tk B((r)l’rl?\ll()S Cin(ll('r(l)/\ij)orat Yikama Yikama
) (M) oncesi sonrast
1 %1 - - 23,5 21,7
2 %3 - - 241 219
3 %5 - - 24,8 21,9
4 - %1 - 23,2 20,8
5 %40 - %3 - 23,8 215
6 - %5 - 24,5 21,6
7 R R %1 24,1 215
8 - - %3 251 218
9 - . %5 26,0 22,1
10 B } ) 25,2 24,1
11 %1 - = 30,6 26,8
12 %3 - - 31,7 27,6
13 %5 g - 34,5 31,3
14 %50 - %1 - 29,9 25,7
15 - %3 - 30,9 259
16 - %5 - 32,6 26,8
17 - - %1 31,2 258
18 - - %3 32,8 279
19 - - %5 34,3 31,5
20 %1 - - 30,7 26,9
21 %3 - - 315 27,8
22 %5 - - 34,8 31,2
23 - %1 - 29,8 255
24 %60 - %3 - 30,6 259
25 %5 - 32,1 26,3
26 - } %1 30,8 25,6
27 - . %3 33,3 27,6
28 - 34,1 313

73



74

9. SONUC VE ONERILER

Seliilozdan iiretilen pamuklu ve lifli bir yapidaki ¢adir kumasi, fiziksel yoldan etkin bir
bicimde h-BN gibi termal ozellikleri iyi ve Ortiicii bir malzemeyle basarili bigimde
kaplanmasina ragmen alev geciktirici 0zellik gosterememistir. Bu bakimdan, literatiirde
sikga bahsedildigi gibi fiziksel yontemlerin yanmaya karsi direncinin diisiik oldugu bu
caligmada da teyit edilmistir.

Bununla birlikte 120,2”lik temas agistyla, h-BN ile yapilan kaplamalarda hidrofobik
yiizeyler elde edilmis ve seliilozik cadir kumasima yiiksek bir su iticilik kazandirdig
bulunmustur. Bu 6zellik, pamuklu tekstil malzemelerinin su iticiliklerinin artirilmasi

konusunda c¢alismalara ihtiya¢ duyan 6nemli ve dikkat ¢ekici bir bulgudur.

Kimyasal yoldan borik asit ve boraksin birlikte ve ayri ayri kullanildigi yontemler
denenmistir. En yiiksek LOI degerleri sirasiyla %15 (m/v) borik asit konsantrasyonunda
24,7 ve %15 (m/v) boraks konsantrasyonunda 28,1 olarak elde edilmistir. Tek basina
borik asit veya boraks kullanimina kiyasla en yiiksek LOI degeri 45,0 ile %5 borik asit ve
%5 boraks konsantrasyonunda elde edilmis ancak yikama sonrasinda alev geciktirici etki
gozlenememistir. Yikamaya karsi direnci saglayabilmek ic¢in boya banyosuna bor
bilesikleri ilave edilerek, bor bilesiklerinin boya {izerinden seliiloza baglanma denemeleri
basarisiz olmus ve herhangi bir alev geciktirme saglanamamuistir. Ayrica bor bilesiklerinin

boya ile tepkimeye girmedikleri gézlenmistir.

Alev geciktirici 6zelligin yikamaya dayanikli ve kalici olabilmesi amactyla %50 sodyum
silikata farkli konsantrasyonlarda (%1, %3 ve %5) borik asit, boraks ve ¢inko borat ayri
ayr1 ilave edilerek hazirlanan ¢ozeltilerle seliiloz kumaslar muamele edilmistir. Yikama
sonrast en yiikksek LOI degerleri %5 borik asit konsantrasyonunda 31,3, %35 boraks

konsantrasyonunda 26,8 ve %5 ¢inko borat konsantrasyonunda 31,5 olarak elde edilmistir.

%50 sodyum silikat ile birlikte farkli konsantrasyonlarda (%1, %3 ve %35) borik asit,
boraks ve ¢inko borat ile muamele edilen selilloz kumaslarin SEM goriintiileri
incelendiginde; islem goren kumas yiizeylerinde homojen ve diizgiin bir kaplama

tabakasinin olustugu, %5 borik asit, boraks ve ¢inko borat ile elde edilen kaplama
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tabakalarinda ¢esitli kirllmalarin meydana geldigi; yikama islemi sonrasinda ise lif

yiizeyinden kaplamanin uzaklasmadigi gézlemlenmistir.

Seliiloz esasli ¢adir kumasma alev geciktirici 6zellik saglayan borik asit ve boraks
bilesikleri yikamadan sonra kumastan uzaklastigindan dolayr bu bilesikler, dekoratif
amagh tekstil iirlinleri, yangin battaniyesi ve cadirlarin i¢ astarlar1 gibi fazla yikama
gerektirmeyen tekstil drlinlerine alev geciktirici 0zellik kazandirmak amaciyla

kullanilabilir.

Glinlimiizde Ozellikle fosforlu alev geciktirici maddeler kullanilarak kumaslara alev
geciktirici 6zelligin kazandirildigi bitim islemlerinde keskin bir koku ortaya ¢ikmakla
birlikte notralizasyon islemine de ihtiyag duyulmaktadir [64]. Bor bilesikleri kullanilarak

hem koku problemi giderilmis olur hem de ilave bir nétralizasyona gerek duyulmamis olur.

Yikamaya dayanimli ve kalici alev geciktirici ozellik kazandirabilmek i¢in aprenin
seliiloza baglanacagi fonksiyonel grup sayisini artirmak amaciyla bor bilesikleri modifiye

edilebilir veya seliiloz tlizerine graft yapilarak fonksiyonel gruplar eklenebilir.

Bagka farkli yontemlerle selilloz esasli kumaslara alev geciktirici 6zelligin
kazandirilmasina yonelik ¢alismalar yapilabilir ve kullanilan yontemler birbiriyle
karsilastirilabilir. Etkinlik ve kalicilik degerlerinin yani sira kumaslarin mukavemet,
yirtilma, boncuklagsma gibi fiziksel oOzellikleri ve konfor o6zelliklerine katkilari

incelenebilir.
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EK-1. ASTM D 2863-00 standardina gore deney numunelerinin oksijen indisi tayin

metodu

Bu standart, belirli deney sartlarinda, dik konumdaki deney numunelerinin yanmalarinin
devami i¢in, azot-oksijen karisimlarinda bulunmasi gerekli en kiiciik oksijen
konsantrasyonunun tayininde kullanilan metotlar1 kapsar. Sonuglar, oksijen indisi degeri

cinsinden verilir.

Oksijen indisi (Ol): Belirli deney sartlarinda yanmakta olan bir numune iizerine, yanmanin

devamim1 saglamak icin, 23°C£2°C sicaklikta gonderilen oksijen-azot gazlar

karigimindaki oksijenin hacimce yiizdesi i¢in miimkiin en kii¢lik konsantrasyon.

Bu standarda gore, kii¢iik bir deney numunesi, i¢erisinden yukari dogru bir oksijen ve azot
karisim1 gegen seffaf bir baca i¢ine diisey olarak yerlestirilir. Deney numunesinin {ist ucu
tutusturulur ve arkasindan deney numunesinin yanma davranigi gozlenerek yanmanin
devam siiresi veya yanan deney numunesi uzunlugu, bu tiir bir yanma i¢in 6nceden
belirlenmis sinir degerlerle mukayese edilir. Farkli oksijen konsantrasyonlarinda, bir seri
deney numunesi kullanilarak yapilan deneylerle, yanmanin devam etmesi i¢in gerekli en

kiiclik oksijen konsantrasyonu degeri tahmin edilir.

Bu standartda verilen metotlara gore elde edilen sonuglar, bir malzeme tipinin veya
formunun, gercek yangin sartlar altinda arz edecegi yangin tehlikelerini tarif etmek veya
degerlendirmek i¢in kullanilmamalidir. Ancak, belli bir malzeme i¢in 6zel bir uygulama
alani ile ilgili yangin tehlikesi degerlendirilirken, bu standarda gore elde edilen sonuglar,
yanginla ilgili biitiin faktorleri hesaba katan genel bir yaklasimda, anlamli bir katki
saglayabilir.

Deney numunelerinin hazirlanmasi: En az 15 deney numunesinin hazirlanmasina yetecek
kadar malzeme, numune olarak alimmmalidir. Oksijen indisi, %+ 2 hata ile bilinen bir
malzeme i¢in, 15 deney numunesi yeterli olabilir. Oksijen indisi bilinmeyen veya tutarh
yanma 0zelligi gostermeyen malzemeler i¢in, 15 — 30 deney numunesi gerekebilir.

Deney numunelerinin boyutlar1 ve hazirlanmasi: en uygun deney numunesi formu i¢in
verilen boyutlar1 saglayan deney numunesi, kaliplanarak veya kesilerek hazirlanir. Deney

numunelerinin yiizeylerinin temiz oldugundan ve kaliplama ¢ikintilar1 veya perdahlama
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capaklar1 gibi yanma davranisini etkileyebilecek yiizey kusurlar ihtiva etmediginden emin
olunmalidir.

Deney numunesi boyutlari

Deney numunesi Boyutlar Tipik kullanim alan1
formu"
Uzunluk Genislik Kalinlik
mm mm mm
I 80—-150 | 10+0,5 4+0,25 Kaliplama malzemeler i¢in
II 80—-150 | 10+0,5 10+0,5 Gozenekli malzemeler igin
1’ 80—-150 | 10+0,5 <10,5 “Alindig sekliyle” levha malzemeler i¢in
v 70-150 | 6,5+0,5 |3+0,25 Elektrik yalitimi i¢in, kendi halinde dik
duran kaliplama veya levha malzemeler i¢in
alternatif numune boyutu
o)) 0 —
A% 140°, 52+0,5 <10,5 Esnek film veya levha i¢in
& 140 —200 | 20 0,02 - 0,107 “Alindig1 sekliyle” ince film igin; film,
standard bir gubuga® sarilabilen filmlere
Ozgldiir.

1) Bu boyutlarda kendi halinde dik durabilen malzemeler i¢in, I, II, Il ve IV formundaki deney
numuneleri uygundur. Deneyde desteklenmeye ihtiya¢ duyan malzemeler i¢in, V formundaki deney
numuneleri uygundur.

2) III ve V formundaki deney numuneleri kullanilarak elde edilen sonuglar, sadece, ayni form ve aym
kalinliktaki deney numuneleri ile mukayese edilebilir. Bu tiir malzemelerin kaliliklarindaki
degisim miktarinin bagka standardlarla kontrol edilecegi farzedilir.

3) VI formundaki deney numuneleri, rulo haline getirildiginde kendi halinde dik durabilen ince filmler
icin uygundur. Cizelgedeki boyutlar, rulo yapilmis orijinal bir film i¢in elde edilen boyutlardir.

4) Filmin kalinlig1, 6zellikleri verilmis bir gubuga sarilabilir kalinliklar olmahidir. Film, ¢ok ince ise,
elde edilen sonuglarin VI formundaki deney numuneleri ile elde edilen sonuglara 6zdes olmasi igin,
rulo halinde film hazirlanirken iki veya daha fazla filmi bir araya getirmek gerekebilir.

Deney numunelerinin isaretlenmesi: Deney numunesinin yanarak tiikendigi mesafenin
Olciilerek kaydedilmesi i¢in, kullanilan tutusturma islemi ve deney numunesinin formuna
bagl olarak bir veya daha ¢ok seviyelerde enine cizgilerle isaretleme yapilabilir. Kendi

halinde dik durabilen deney numuneleri, tercihen en az iki bitisik yiizeyi tizerinde

isaretlenmelidir. Isaretlemede sivi boya kullaniliyorsa, deney numunesi tutusturulmadan

once miirekkep kurutulmalidir.

Kendi halinde dik durabilen malzemeler i¢in, deney numunesi, yanmanin sonug¢lanacagi

noktaya en az 15 mm uzakliktaki kismindan kii¢iik bir kiskag ile tutturulmalidir.
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Alev yakiti, 6nceden hava ile karistirilmamis propan olmalidir. Yakit miktari, boru, baca
icinde dik konumda iken ve alev, baca atmosferinde yanarken alevin dik olarak asagiya

dogru uzunlugu, 16 mm + 4 mm olacak sekilde ayarlanmalidir.

Oksijen indisi tayini i¢in islem: Kullanilacak baslangi¢c oksijen konsantrasyonu segilir.
Miimkiinse bu konsantrasyon, benzer malzemeler i¢in elde edilen deney sonuglarina gore
secilir. Alternatif olarak, deney numunesinin havada tutusmasi denenir ve yanma davranisi
not edilir. Deney numunesi havada hizli yaniyorsa, baslangi¢c oksijen konsantrasyonu
yaklagik %18 (v/v) olarak secilir. Deney numunesi yavas ve kararsiz yaniyorsa, baslangi¢
oksijen konsantrasyonu yaklasik %21 (v/v) olarak se¢ilir. Deney numunelerinin havada
yanmasi devam etmiyorsa, baslangi¢c oksijen konsantrasyonu, havada sonmeden Onceki

tutusmanin zorlugu veya yanmanin siiresine bagli olarak en az %25 (v/v) olarak segilir.

Deney bacasinin diisey konumda oldugundan emin olunmalidir. Deney numunesi bacanin
merkezine, numunenin {ist kismi, baca giris agzinin en az 100 mm asagisinda ve deney
numunesinin yanmaya maruz kalacak en alt kismi, bacanin tabanindaki gaz dagitim

tertibatinin en az 100 mm yukarisinda olacak sekilde dik olarak yerlestirilir.

Gaz karisimi ve akis kontrol cihazlari, igerisinde istenen konsantrasyonda oksijen bulunan
23°C + 2°C’daki oksijen/azot karigiminin bacadaki akis hiz1 40 mm/s + 2 mm/s olacak
sekilde ayarlanmalidir. Her deney numunesinin tutusturulmasindan once, en az 30 s siire
ile baca, deneyde kullanilacak gaz karigimi ile temizlenir ve her deney numunesinin

tutusturulmasi ve yanmasi siiresince, gaz akis hizi sabit tutulur.

Numune formuna gore, asagida verilen alternatif iki tutusturma isleminden birisi segilir:

a) L, II, III, IV ve VI formundaki deney numuneleri igin, islem A (iist yiizeyden tutusturup
birakma teknigi) uygulanir.

b) V formundaki deney numuneleri igin, islem B uygulanir.
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Islem A-Numunenin iist yiizeyden tutusturulmasi: Numunenin {ist yiizeyini tutusturmak
icin deney numunesinin sadece iist ucundaki yiizeyinde yanmayi baslatacak bir tutusturucu

kullanilir.

Alevin goriinen en alt ucu, alevi, deney numunesinin dik yiizleri veya kenarlarinda fazla
tutmamak sartiyla, gerekiyorsa biitiin yiizeyi kaplayacak sekilde bir siipiirme hareketi ile,
deney numunesinin iist ylizeyine uygulanir. Alev en ¢ok 30 s siireyle tutulur ve bu esnada 5
s araliklarla deney numunesinin iist ylizeyini gozlemeye yeterli bir siire kadar alev ¢ekilir
ve numunenin yanip yanmadigl kontrol edilir. Yanmiyorsa, alev tekrar numuneye tutulur.

Yanmanin devamli oldugu goriiliince, alev tamamen cekilir.

Tutusturucunun, 5 s siire ile iist ylizeyde tutulmasindan sonra biitiin iist ylizeyin yanmakta
oldugu goriiliir goriilmez yanmanin basladigir kabul edilir ve yanma siiresi ile yanan

uzunlugun 6l¢iilmesine baglanir.

Islem B-Kismen yakarak tutusturma: Kendiliginden yanarak ilerleyen bir tutusma
saglamak icin tutusturucu deney numunesinin {ist ylizeyinde ve yanal yiizeyleri iist yiizeye

yakin kisimlarinda bir yanma meydana getirmek amaciyla kullanilir.

Yanal yiizeylerin iist yiizeye yakin kismindaki tutusma, numune iist ylizeyinin yaklasik 6
mm asagisina sarkmamalidir ve alev, bu husus dikkate alinarak uygulanmalidir. Alev
uygulama siiresi, 5 s” de bir verilen gozle muayene kesintileri de dahil, 30 s’ yi
asmamalidir. Ayrica, yanal yiizeylerde kalici yanma gdzlenince veya numunenin yanan
kisminin alt sinir1, destek ¢ergevedeki (I, 11, III, IV veya VI formundaki deney numuneleri

iizerinde) list referans igaretine inince, alev uygulama islemi sona erdirilmelidir.

Yanma siiresinin ve yanan uzunlugun 06l¢iilmesi i¢in numunenin goriinilir yanan kismi iist
referans isaretine ulasir ulasmaz deney numunesinin tutustugu kabul edilir. Yanmakta olan

kisim, deney numunesinin yiizeyinden asagi dogru akabilen yanan damlalar1 da kapsar.
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Miinferit deney numunelerinin yanma davraniginin belirlenmesi: Tutusturma islemlerinden
uygun olan bir tanesine gore, deney numunesi tutusturulur tutusturulmaz yanma siiresinin
Olclilmesine baglanir ve yanma o6zellikleri gozlenir. Yanma sona eriyor fakat 1 s iginde
kendiliginden yeniden tutusuyorsa, gézlem ve dlgmelere devam edilir.

Ne yanma siiresi ne de yanan uzunluk, eldeki deney numunesi i¢in sinir degeri agmiyorsa,

yanma stiresi ve uzunlugu not edilir. Bu davranis, “O” tepkisi olarak kaydedilir.
Alternatif olarak, yanma siiresi veya yanan kismin uzunlugu, siir degeri asiyorsa, yanma
ozellikleri bu durum g6z Oniline alinarak not edilir ve alev sondiiriiliir. Bu davranis, “X”

tepkisi olarak kaydedilir.

Damlama, komiirlesme, diizensiz yanma, kor halinde yanma veya gecikmis korlasma gibi

malzemeye 0zgii yanma karakteristikleri de kaydedilir.

Oksijen indisi 6l¢gmeleri i¢in kriterler

Alternatif kriterler

Deney numunesi formu Tutusturma islemi Tutusmadan sonra Yanma mesafesi
yanma siiresi, s

A Deney numunesi iist
L IL IIL, IV ve VI Ust yiizeyden tutusma 180 ucunun 30 mm asagist
B Ust referans ¢izginin
flerleyen yanma 180 >0 mm asagist
Vv B Ust referans ¢izginin
flerleyen yanma 180 (cerceve iizerinde)

80 mm asagist

1) Bu kriterler, farkli bigimde veya farkli tutusma sartlar1 veya islemleri kullanarak deneye tabi tutulan
deney numuneleri i¢in esdeger oksijen indisi sonuglar1 vermeyebilir.

2) Bir deney numunesinin goriinlir yanan kismmin herhangi bir yeri, dik yiizeyleri boyunca asagiya
dogru inen yanan damlalar dahil, yukaridaki Cizelgenin dordiincii siitununda belirtilen seviyeyi
gecerse, yanma mesafesi agilmis sayilir.

Deney numunesi bacadan ¢ikarilir ve gerekiyorsa, is vb. ile kirlenmis olan bacanin i¢
ylizeyi veya tutusturucunun tiizeri temizlenir. Bacanin 23°C + 2°C sicaklifa sogumasi i¢in

beklenir veya ayni sekilde sartlandirilmis bir bagka baca ile degistirilir.
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Deney numunesi yeterli uzunlukta ise, ters ¢evrilebilir veya yanmis olan ucu temizlenebilir
ve yeniden kullanilir. Boyle deney numunelerinden elde edilen sonuglar, yanma igin
gereken en az oksijen konsantrasyonunun yaklasik degerini elde etmekte malzemeden
tasarruf saglayabilir. Ancak, deney numunesi, malzemenin ig¢inde bulundugu sicaklik ve

nemde yeniden sartlandirilmadan oksijen indisinin tayininde kullanilmamalidir.

Ardisik oksijen konsantrasyonlarinin se¢imi: Kullanilan oksijen konsantrasyonunda
gelisigiizel basamak boyutu secilerek yapilan belirli degisikliklerle, Nt - Np = 5 degeri
kullanilarak “kii¢iik deney numuneleri i¢in alt-list metodu” na dayanur.

Deney siiresince, deneye tabi tutulacak bir sonraki deney numunesi i¢in kullanilacak

oksijen konsantrasyonu, asagidaki gibi segilir:

a) Onceki deney numunesinin yanma davranis;, “X” tepkisi vermisse, oksijen
konsantrasyonu azaltilir; aksi takdirde
b) Onceki deney numunesinin yanma davramsi, “O” tepkisi vermisse, oksijen

konsantrasyonu arttirilir.

Kullanilacak ilk oksijen konsantrasyonunun tayini: Biri “O” ve digeri “X” tepkisi veren
iki oksijen konsantrasyonu, aralarinda hacimce yiizde < %1,0 (v/v) fark bulununcaya
kadar, uygun kademe biiyiikliiglinde oksijen konsantrasyonu degisimleri kullanarak
tekrarlanir. Bulunacak olan oksijen konsantrasyonlar1 ciftinde “O” tepkisi veren,

kullanilacak ilk oksijen konsantrasyonu olarak secilir.

Oksijen konsantrasyonu degisimleri: ilk deneydeki oksijen konsantrasyonu aynen
uygulanarak bir deney numunesi isleme tabi tutulur. Bir seri Np ve Nt sonucunun ilki

olarak uygulanan oksijen konsantrasyonu (c,) ve “X” veya “O” tepkileri kaydedilir.

Ardisik oksijen konsantrasyonlar: farki (d), toplam gaz karisiminin %0,2” si (v/v) kadar
olmalidir. Bu karigimlarla, yakma islemleri aynen tekrarlanarak c, degerleri ve bunlara
karsilik gelen tepkiler not edilir. Biitiin bu islemler farkli bir tepki gozleninceye kadar

tekrarlanir.
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Deney sonuglarinin, genellikle %0,2’ nin (v/v) disinda bir “d” degerinin sartlar1 sagladigini
gostermesi halinde, bu deger d’nin baslangic degeri olarak secilebilir. Dort deney
numunesi daha, d = %0,2 (v/v) alinarak deneye tabi tutulur. Her deney numunesi i¢in
uygulanan ¢, ve gozlenen tepkiler kaydedilir. Son deney numunesi i¢in uygulanan oksijen

konsantrasyonu, ciolarak gosterilir.

%0,2 (v/v) degisimlerle gozlenen ilk farkli deger ile bu dort deney numunesinden elde
edilen sonuglar, Nt serisini meydana getirir. Buna gore,

NT:NL+ 5

Nt serisindeki (Cr dahil) son alt1 deneyde go6zlenen tepkiden oksijen konsantrasyonu

Ol¢iimlerinden, tahmini standard sapma, o, hesaplanir. Bulunan sonuglar;

2—O-<d <150
3

sartin1 sagliyorsa, oksijen konsantrasyonu hesaplanir. Aksi takdirde;

a) d<2o/3 ise d i¢in daha biiylik degerler kullanilarak esitlik saglanincaya kadar islemler

tekrarlanir veya

b) d> 1,5c ise d i¢in daha kiigiik degerler kullanilarak esitlik saglanincaya kadar iglemler
tekrarlanir. Ancak ilgili mamul standardinda aksi belirtilmedikce d, %0,2 degerinin altina
diistirilmemelidir.

Hesaplama ve sonuglarin degerlendirilmesi: Oksijen indisi OI, hacimce yiizde cinsinden

asagidaki bagintidan hesaplanir:

Ol =c¢+ kd

Burada;

cr: Nt Ol¢limii serisinde kullanilan, nihai oksijen konsantrasyonu degeri, virgiilden sonra

bir hane ile hacimce yiizde cinsinden,
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d: Oksijen konsantrasyon seviyeleri arasindaki fark, virgiilden sonra bir hane ile hacimce
ylizde cinsinden,

k: Katsay1

¢’ nin hesaplanmasi i¢in, OI virgiilden sonra iki haneyle hesaplanmalidir. OI sonuglarinin
gosterilmesi i¢in bulunan sonu¢ en yakin 0,1 degerine yuvarlatilir. En yakin degerde

tereddiit varsa, kiiciik olan 0,1 degeri alinir.

Dixon’ un “alt - {ist” metoduna gore yapilan tayinlerden oksijen indisi konsantrasyonu

hesaplamak i¢in k degerleri

1 2 3 4 5 6
Son bes 6l¢lim igin Ik Ny tayini icin k degerleri

tepkiler Sall® 00 000 0000
X0000 -0,55 -0,55 -0,55 -0,55 OXXXX
X000X -1,25 -1,25 -1,25 -1,25 OXXXO
X00XO 0,37 0,38 0,38 0,38 OXX0X
XO00XX -0,17 -0,14 -0,14 -0,14 0XX0O0
X0OX00 0,02 0,04 0,04 0,04 0XOXX
X0OX0X -0,50 -0,46 -0,45 -0,45 0X0XO
XOXXO 1,17 1,24 1,25 1,25 0X00X
XOXXX 0,61 0,73 0,76 0,76 0XO000
XX000 -0,30 -0,27 -0,26 -0,26 O00XXX
XX00X -0,83 -0,76 -0,75 -0,75 00XXO
XX0XO 0,83 0,94 0,95 0,95 00X0X
XXOXX 0,30 0,46 0,50 0,50 00X00
XXX00 0,50 0,65 0,68 0,68 000XX
XXX0OX -0,04 0,19 0,24 0,25 000XO
XXXXO 1,60 1,92 2,00 2,01 0000X
XXXXX 0,89 1,33 1,47 1,50 00000

Ik N tayini sonuglari,

b) X XX XXX XXXX Son bes 6l¢lim

iken kullanilacak k degerleri, 6. siitundaki ilgili tepkilerin igin tepkiler

karsisina gelen degerlerdir. Fakat bu durumda k’ nin isareti zit

almacaktir. Ciinkii bu durumda, OI = ¢ kd’ dir.
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EK-1. (devam) ASTM D 2863-00 standardina gore deney numunelerinin oksijen indisi
tayin metodu

k degerinin tayini: k’ nin isareti ve degeri, deneye tabi tutulan deney numunelerinin
tepkilerinin sekline baghdir ve asagida aciklandigr gibi, yukaridaki Cizelgeden tayin
edilebilir:

a) Deneye tabi tutulan numunenin tepkisi “O” ve dolayisiyla ilk zit tepki “X” ise yapilan
dort deneyde bulunan tepkiler géz Oniine alinarak yukaridaki Cizelgenin 1. siitununda
uygun satira bakilir. k> nin isareti ve degeri, bulunan Ny, serisindeki “O” tepkilerinin sayis1
(cizelgenin a) satirinda gosterilen), 2, 3, 4 veya 5. siitunlardan hangisine uyuyorsa o

siitundan secilen satirdan bulunur.

b) Deneye tabi tutulan numunenin tepkisi “X” ve dolayisiyla ilk zit tepki “O” ise; yapilan
dort deneyde bulunan tepkiler géz Oniine alinarak yukaridaki Cizelgenin 6. siitununda
uygun satira bakilir. k> nin degeri, N serisindeki “X” tepkilerinin sayis1 (¢izelgenin b)
satirinda gosterilen), 2, 3, 4 veya 5. silitunlardan hangisine uyuyorsa o siitundan secilen
satirdan bulunur fakat k ters isaretli olmalidir. Bu bakimdan yukaridaki Cizelgede

gosterilen k degerleri isaret degistirir.

Oksijen konsantrasyonu Olclimlerinin  standart sapmasi: Oksijen konsantrasyonu

Ol¢iimlerinin beklenen standart sapmasi, ¢, asagidaki bagintidan hesaplanir:

n 1/2

3 —ory

o = |12
n—1

Burada;

ci: Swrastyla Nt serisindeki en son alt1 tepkiyi okurken uygulanan oksijen konsantrasyonu,
%,

OI: Hesaplanan oksijen indisi degeri,

n Yy (e OI)* ye katkis1 olan oksijen konsantrasyonu dl¢iimleri sayisidir.

Bu metot i¢in n = 6’ dir. n< 6 i¢in metodun kesinliginde azalma olur. n> 6 durumunda

alternatif istatistik kriterler gegerli olur.
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EK-2. %50 Sodyum silikat ve %5 ¢inko borat ile islem gérmiis kumasin LOI hesaplamasi

Oksijen konsantrasyonu, % (v/v) | 21,0 | 25,0 | 29,0 | 31,0 | 32,0

Yanma siiresi, s 11 19 25 65 | >180

Tepki (X veya O) 0] 0 0 0] X
N serisi 6l¢timleri Ce
Oksijen
Konsantrasyon 31,0 312|314 |316|318 |318 316 | 31,4 | 31,6 31,4
% (vIV)
Yanma Siiresi, s 65 60 79 88 >180 | >180 | 68 77 >180 | 39
Tepki (X veya O) o] o] o] 0 X X 0 0 X 0
Siitun (2, 3,4 veya 5) : 5 Satir (1 —16) : 5

k degeri: 0,38

Oksijen konsantrasyonunda ardisik degisimler i¢in kullanilan adim biyiikligi : %0,2

(v/v)

Ol =c¢+kd=31,4+(0,38x0,2) = %31,5= %31,48

Oksijen konsantrasyonu, % (v/v)
Son alt1 sonug o Ol ¢ - Ol (c;— OI)*
Cr 1 31,4 31,48 -0,08 0,0064
2 31,6 31,48 0,12 0,0144
3 31,4 31,48 -0,08 0,0064
4 31,6 31,48 0,12 0,0144
5 31,8 31,48 0,32 0,1024
n 6 31,0 31,48 -0,48 0,2304
Standart sapmanin bulunmas:
1/2 1/2
>(c. —0l)? 0,375 20
o= |ZG O | (931 g5, 27 _0183
n-1 5 3
3o 20 3o e
d=0,2 > =0,411 3 <d< > OI gegerlidir.
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EK-3. %50 Sodyum silikat ve %5 boraks ile islem gérmiis kumasin LOI hesaplamasi

Oksijen konsantrasyonu, % (v/v) 21,0 | 26,0 | 27,0

Yanma siiresi, s 19 39 >180

Tepki (X veya Q) 0 0 X
N serisi dl¢iimleri Cr
Oksijen Konsantrasyon

26,0 | 26,2 | 26,4 | 26,6 | 26,8 26,8 26,6 | 26,4 | 26,6 | 26,8

% (VIV)
Yanma Siiresi, s 41 30 78 58 >180 >180 | 58 56 >180 | >180
Tepki (X veya O) @] @] @] @] X X @] @] X X
Siitun (2, 3,4 veya 5) : 5 Satir (1 —16): 5

k degeri: -0,14

Oksijen konsantrasyonunda ardisik degisimler i¢in kullanilan adim biyiikligi : %0,2

(v/v)

Ol =c¢+kd = 26,8 + (-0,14x0,2) = %26,8 = %26,7

Oksijen konsantrasyonu, % (v/v)
Son alt1 sonug ¢V (0] ¢ - Ol (ci— OI)2
Cr 1 26,8 26,78 0,02 0,0004
2 26,6 26,78 -0,18 0,0324
3 26,4 26,78 -0,38 0,1444
4 26,6 26,78 -0,18 0,0324
5 26,8 26,78 0,02 0,0004
n 6 26,6 26,78 -0,18 0,0324




Standart sapmanin bulunmast:

o /2 1/2
oo ZCZONT | (029207 00 27 g7
n-1 5 3

2
d=0,2 370- =0,33 ?O- <d< 370- OI gegerlidir.
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EK-4. %50 Sodyum silikat ile %5 borik asit ve %5 ¢inko borat ile muamele edilen

LOI

35

34

33

32

31

kumaslarin yikama sayisina gére LOI degerleri

—=— %75 Borik asit
I
4 —=—%>5 Cinko borat
—= —— &
- __I'.'E
0 1 3 4 5

Yikama sayisi
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