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OZET

Yiiksek Lisans Tezi
FOSFOR VE AZOT iCEREN GUC TUTUSUR POLIMERLERIN SENTEZi, KARAKTERiZASYONU, %100
PAMUKLU KUMASLARA APLIKASYONU VE YANMA DAVRANISLARININ INCELENMESI

Ash PANDURU

Bursa Uludag Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizikokimya Anabilim Dal1

Danisman: Prof. Dr. Ali KARA

Fosfor ve azot i¢geren vinil imidazole ve vinil fosforik asit monomerlerinin ¢6ziicii kullanmadan
kiitle polimerizasyon yontemi sentezi ile ger¢eklestirilmistir. Monomerlerin reaksiyon kosullarini
ve baglatici oranlarin1 makalelerden yardim alinarak belirlenmistir.

Kumagtaki tutusma siiresi géz oniine alinarak farkli miktarlarda gii¢ tutusur polimer igeren
soliisyonlar hazirlanmistir. Gii¢ tutusur polimerin kumas iizerindeki maksimum kendini
soniimleme etkinligini saptamak i¢in farkli sicaklik, derisim ve fiksatér denemeleri yapilarak
deney optimizasyonu belirlendi. Sentezlenen malzemenin kumasa aplikasyonu i¢in sicak, soguk,
plazma, ¢ektirme ve merserizasyon islemleri denenmistir. En iyi sonug 90 0C sicaklikta
merserizasyon yontemi ile elde edildi.

Elde edilen polimerin yap: analizi i¢in FT-IR analiz yontemi kullanildi ve yeni bir madde
sentezlendigi kanitlandi. Sentezlenen gii¢ tutusur polimer ile islem yapilmis Pamuklu kumaslarin
karakterizasyonlar1 i¢in SEM-EDX analizinden yararlanildi. Elde edilen goriintiilerde kumas
liflerinin kopmadig1 gériilmiistiir. LOI testinde de bu durum dogrulanmistir. Boylelikle
sentezlenen gii¢ tutusur polimerin tekstil materyallerindeki basarist ortaya konulmustur.

Anahtar Kelimeler: Gui¢ tutusur, polimer, pamuklu kumas

2023, Viii + 48 sayfa.



ABSTRACT

MSc Thesis

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF PHOSPHORUS AND NiITROGEN CONTAINIG
FLAME RETARDANT POLYMERS, APPLICATION TO %100 COTTON FABRICS, AND
INVESTIGATION OF THEIR BURNING BEHAVIOR

Ash PANDURU

Bursa Uludag University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Chemistry

Supervisor: Prof. Dr. Ali KARA

The synthesis of vinyl imidazole and vinyl phosphoric acid monomers containing phosphorus
and nitrogen was carried out by mass polymerization method without using solvents. The reaction
conditions and initiator ratios of the monomers were determined with the help of the articles.
Synthesized flame retardant material was applied to the fabric by impregnation method. Solutions
comprising various quantities of flame retardant polymers were created with the igniting time in
the cloth in mind. Experiment optimization was used to determine the highest self-extinguishing
efficacy of the flame retardant polymer on the fabric by running different temperature,
concentration, and fixator trials. Hot, cold, plasma, shrinkage, and mercerization methods have
all been tried for applying the synthetic material to fabric. The mercerization process produced
the greatest results at 90 0C.

SEM-EDX analysis was used for the characterization of Cotton fabrics treated with the
synthesized flame retardant polymer. In the images obtained, it was observed that the fabric fibers
did not deformation. This was also confirmed in the LOI test. In this way, the success of the
synthesized flame retardant polymer in textile materials has been demonstrated.

Key words: Flame retardant, polymers, cotton fabric
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1.GIRIS

Son zamanlarda polimer teknolojisinin nihai tiriinleri giinliik yasantinin hemen hemen her
alaninda aktif olarak kullanilmakta ve bu iirlinler yasantimizin vazgegilmez bir pargasi
haline gelmektedir. Polimerik malzemelerin yapilarindan kaynakli kolay islenebilirlik,
yiiksek deformasyon mukavemeti, kolay sekillendirilebilirlik, biyo-uyumluluk ve diisiik
maliyet gibi ¢esitli karakteristik 6zelliklerinden dolay1 sanayii de kullanim alan1 oldukga
fazladir. Polimerler endiistriyel bir¢ok iirliniin hem hammaddesi hem de iiriinii olarak

karigimiza ¢ikmaktadir. Bu endiistriyel alanlardan bir tanesi de tekstildir.

Bilim ve teknolojinin gelismesiyle tekstil tiirlerinin, tibbi uygulamadan dekorasyona
kadar genis kullanim alanina sahip olmusg, bunun sonucunda insanlarin yagsam standartlari
yiikselmigtir. Bununla birlikte tekstilde yardimci kimyasallarin  kullanimi,
stirdiirtilebilirlik ve karbon ayak izi konular1 agisindan oldukc¢a 6nemlidir. Polimerlerin
tekstil yardimci kimyasallar1 arasinda tekstil baski uygulamalari, gii¢ tutusur apre,

antimikrobiyal, fiksator ve yapiskan gibi bir¢ok kullanimi vardir.

Yangina neden olan etkenler arasinda dikkatsizlik sonucunda ortaya sigara izmaritinden
kaynakli yanginlar can ve mal kaybina neden olmaktadir. Ayni zamanda C, H, O
elementlerinden olusan tekstil malzemelerinin bir¢ogu yanicilik ve tutusa bilirlik
ozelligine sahiptir. Yanginlardan dolay1 ortaya ¢ikan can ve mal kaybin1 minimum
seviyeye indirmek i¢in alinacak tedbirlerden biri de yanmayan veya yanmay1 geciktirici
malzemelerin kullantmidir. Life baglanacak polimer malzemelerin tiirii, baglanma sekli;
giic tutusurlugun etkinligini, yanma siiresini, a¢iga ¢ikan gazin tiiriinii ve kOmiir
olusumunda etkilidir. Gii¢ tutusur kimyasal ve gii¢ tutusur tekstil pazarindaki artan talep
ve Ozellikle yesil, ¢cevreci siirdiiriilebilir liriinlere yonelimin artmas: ile life baglanacak
polimer tiirii ve baglanma sekilleri ile ilgili Ar-Ge ¢alismalarina yon vermektedir. Bu

yiizden tekstilde gii¢ tutusur polimerik malzemelere ilgi her gegen yil artmaktadir.

Halojen iceren alev geciktiriciler, yanma sirasinda dogal ekosistem ve insan saglig1 i¢in
biiyiik bir tehdit olusturacak biiyiik miktarlarda zararli gazlar agiga ¢ikarirlar ve bunun
sonucunda halojenli alev geciktiriciler endiistriyel alanlarda genis Ol¢lide kisitlanmistir

(Shen 2017)



Buna karsilik, fosfor bazli bilesikler, daha az toksik yanma gazlar1 ve fosfor radikallerinin
onemli molekiiler sondiirme etkileri dahil olmak {izere reaktif alev geciktiriciler olarak
bircok avantaja sahiptir. Bu nedenle, fosfor igeren alev geciktiriciler, halojen alev
geciktiricilerin tamamen yerini alacak en umut verici iirlinler olarak kabul edilmektedir

(Levchik 2006).

Lui ve ark. (2019) formaldehit kullanilmadan bir siklodifosfazan tiirevinin yliksek
reaktivitesinden yararlanilarak dayanikli ve etkili bir alev geciktirici (FR)
sentezlemiglerdir. Sentezlenen FR yapi halojen igermeyen fosfor, azot ve silikonun
sinerjik etkisine sahiptir. Pamuklu kumaslarin yangina dayanikliligi, FR isleminden sonra
onemli dl¢iide artmstir. Islem gérmemis kumasm LOI degeri %18,2 iken ¢ozelti icerigi
%30 FR ile islem goren pamuklu kumagin LOI degerleri, 50 yikama dongiisiinden sonra
%52,9'dan %27,2'ye gerilemistir. Termo-gravimetrik analiz sonuglari, islem gérmemis
pamuklu kumas ile islem gormiis pamuklu kumasi karsilastirildiginda, bozunma
isleminin daha diisiik bir sicaklik araliginda gergeklestigini, bozunma derecesinin daha
diisiik oldugunu ve kalintinin iyilestigini gostermistir. Toplam 1s1 salinimi ve etkin 1s1
yanma degerleri, islem gormiis pamuklu kumasta islem gérmemis pamuklu kumasa gore
belirgin sekilde daha diisiik ¢ikmistir. Ayrica islem goérmiis pamuklu kumasin ¢ekme
mukavemetinin biiyiik dl¢iide korundugu da belirlenmistir. Islem gérmiis pamugun yiizey
morfolojisi SEM, FT-IR analizi ile incelenmis ve FR maddesinin pamuklu kumasin
ylizeyine basarili bir sekilde asilandigini gostermektedir. FR'm kimyasal yapisi 'H, °C ve
3P NMR 6l¢iimii ile aydilatiimustir.

Rao ve ark. (2021) yaptiklar1 ¢alismada kumaslar i¢in halojen ve formaldehit icermeyen
cevre dostu amonyum polifosfat (APP), sodyum aljinat (SA) ve tetraetoksisilandan
(TEOS) olusan yapiy1 sol-jel yontemini kullanarak sentezlemislerdir. Bu sistemde,
negatif ylikli bir stabilizator olarak gorev yapan SA, APP aglomerasyonunu etkili bir
sekilde onleyebilir ve TEOS ile birlikte jel formuna donilismesini saglar. Ayn1 zamanda
komiirlestirici ajan olarak SA, asit kaynagi olarak APP ve bir silikon kaynag1 olarak

TEOS kullanilarak P/N/Si i¢eren bir hibrit sisen sistem olusturmuslardr.



Elde edilen pamuklu kumasta, dikey yanma testinde %3 1'lik yiiksek bir LOI degeri elde
edilmistir. Ayrica kumasta kendi kendine sonlimlenme gergeklesmistir. FR
mekanizmasinin analizinde, yogun fazda olusan yogun P/N/Si igeren grafitlestirilmis
komiir tabakasinin 1sinin salinmasini ve yanici gazlarin ortama diflizyonunu etkili bir
sekilde dnleyebilecegi dogrulanmistir. Bu ¢alisma, yiiksek verimlilik, ¢evre dostu olma,
seffaflik ve renksizlik avantajlariyla birlikte alev geciktirici kaplamanin tasarimi ve

iiretimi hakkinda yeni bilgiler saglamaktadir.

Piao ve ark. (2022) pamuklu kumasa uygulanabilecek ¢evre dostu yeni bir Lignoseliilozik
bazli P-N sinerjistik (LFPN) alev geciktirici kaplama malzemesi gelistirilmesi lizerine
calismislardir. Karakterizasyon sonuglar1 hem lignoseliilozik yapiyr hem de Amonyum
polifosfatt (APP) baglamak icin olusturulan kararli P-O-C bagmin olustugunu
gostermistir. LFPN kaplama ile islem goren pamuklu kumas islem gérmemis pamuklu
kumasa kiyasla 1s1 salma orant (PHRR) %84.,4 azalmis ve LOI degeri %150,7 artmistir.
Ayrica, islem gormiis kumasta, dikey yanma testinde (VFT) kendi kendine sonlimlenme

gbzlenmistir.

Shi ve ark. (2022) yaptiklar1 ¢calismada istenilen hidrofobiklige sahip miikemmel alev
geciktirici pamuklu kumas elde etmislerdir ve bu hem akademi hem de 6zellikle endiistri
icin ilgi ¢ekicidir. Burada, fosfor ile polietilenimin (P-PEI) ve hidrofobik modifiye
kimyasali olarak amonyum polifosfat (MAPP) kullanilmis, tabaka tabaka biriktirme
(LbL) yontemi ile pamuklu kumas tlizerine basarili bir sekilde kaplanmistir. Kaplanmis
pamuklu kumas, SEM, FT-IR spektrometresi, XRD spektroskopisi ve X-1s1n1
fotoelektron spektroskopisi analizleri ile edilmistir. Elde edilen pamuklu kumasin, dikey
yanma testlerinde kendi kendine sénme ve istenen hidrofobikligi sagladigi ortaya
konulmustur. Ayrica, kaplanmis pamuklu kumaslarda LbL yonteminde tabaka sayisinin
artmasi ile hidrofobikligin ¢ok fazla degismedigi, alev geciktirici 6zelliginin arttirildig

gbzlemlenmistir.

Zhang ve ark. (2020); modifiye edilmis alev geciktirici pamuklu kumaslar i¢in yaptiklar
calismada yeni bir aminoetilpiperazin spirosiklik pentaeritritol bisfosfonat fonksiyonel
heptametiltrisiloksan (ASPBH) sentezleyerek kumasa uygulamiglar ve yanma
davraniglarini incelemislerdir. Sentezlenen ASPBH'nin yapisi, niikleer manyetik rezonans

(1H ve 31P) ve fourier transform kizilotesi spektrumlar1 (FT-IR) kullanilarak karakterize



edilmistir. ASPBH nin, pamuk liflerinin yiizeyine basarili bir sekilde tutundugu X-1s1n1
spektroskopisi ile taramali elektron mikroskobu (SEM) sonuglariyla kanitlanmustir. islem
gérmemis pamuklu kumasin LOI'si yalnizca %18 iken ASPBH ile islem gormiis pamuklu
kumasglarin  LOI degeri %30,4'e ¢ikmis ve koOmiirlesme uzunlugu 7,5 cm'ye
diisliriilmiistiir. Yanma esnasinda alev ve art kivilcim olusmadigr goézlemlenmistir.
Termogravimetrik analiz sonuglari, modifiye pamuklu kumaslarin, komiir kalintilarinin
SEM analizinden de goriilebilen miikemmel termal stabiliteye sahip oldugunu
gostermistir. Ayrica isleme tabi tutulmus pamuklu kumaslarda, yanma sirasinda islem
gormemis kumaslara gére daha az duman ¢ikisi meydana gelmistir bu durumun yanma

sonrast zehirlenme riskini biiytlik 6l¢iide azaltacag ifade edilmistir.

Wang ve ark. (2021) yeni bir silikon fosfor ve azot i¢ceren aminoetil piperazin fosforik asit
metil ester modifiye siloksan (EPSO-P) sinerjik etkiye sahip bir alev geciktirici iiriin
sentezlemiglerdir. Sentezlenen EPSO-P'nin yapist Fourier Transform KizilGtesi
Spektroskopisi (FT-IR) ve Niikleer Manyetik Rezonans (NMR) ile dogrulanmistir. EPSO-
P ile islemden gegcirilen pamuklu kumaslarin sinir oksijen indeks (LOI) degeri %31,4'e
yiikselmis ve komiirlesme yiiksekligi 6,3 cm Olgiilerek dikey alevlenebilirlik testini
(VFT) gecmistir. Numunelerin termal stabilitesinin, islem sonrasi1 6nemli oranda iyilestigi
de belirlenmistir. Ol¢iimlerde pamuklu kumaslarda, alev geciktirici islemden sonra 1s1
salim hizinin 232,1 kW/m2'den 74,5 kW/m2'ye diistiigiinii ve toplam aciga ¢ikan 1s1
miktarinin 6,3 MJ/m2'den 2,8 MJ/m2'ye diistiigli goézlenmistir. Numunelerin alev
geciktirici mekanizmasi, taramali elektron mikroskobu (SEM), enerji dagilimh
spektroskopi (EDS) ve fourier transform kizil6tesi analizi (TG-FT-IR) ile birlestirilmis
termogravimetrik analiz ile analiz edildi. Sonuglar, EPSO-P'nin, kumaslarin gaz fazinda

ve yogun fazda yanmasini engelleyebilecegini gostermistir.

Jeon, Le ve ark. (2021) yapmus olduklar1 ¢aligmada, izosiyanat (MDI), ¢apraz baglayici
olarak sitrik asit (CA) ve alev geciktirici madde olarak 3-(dimetilfosfono)-N-
metilolpropionamid (MDPPA) kullanarak pamuklu kumaslar i¢cin daha az toksik ve daha
dayanikli kimyasal yap1 gelistirmislerdir. Pamuklu kumas numuneleri ¢esitli oranlarda
MDPPA/CA/MDI igeren soliisyonlara batirilmistir. Islem gdérmiis pamuklu kumaslarin
kimyasal yapilarinin yan1 sira alev geciktirici, termal kararlilik, fizikokimyasal nitelikler
ve yikama dayaniklili§1i incelenmistir. Islem gormiis pamuklu kumaslarm alev

geciktiriciligi, alev geciktirici islemde bilesen oranina bagli olarak degistigi



gbzlemlenmis ve ideal oran belirlenmistir. FT-IR ve X-1s1n1 fotoelektron spektroskopisi

caligmalarini kullanarak MDPPA'nin pamuk liflerine baglandigi dogrulanmastir.

Wan ve ark. (2020) yiliksek miktarda fosfor, azot ve kiikiirt elementleri i¢eren yeni bir
politiyotire-fosforik asit bazli alev geciktirici sentezlemisler ve pamuklu kumaglara
basariyla uygulamislardir. Pamuklu kumasta fosfor, azot ve kiikiirt elementlerinin varligi
kizil6tesi spektroskopisi ve element analiz ile dogrulandi. Ayrica SEM analizi ile alev
geciktiricinin, aktarilan pamuklu kumaglarin lif yapisi iizerinde ¢ok az etki gosterdigi
belirlenmistir. Azot ortaminda, islem gérmiis pamugun bozunma sicakligi, ham pamuga
kiyasla 72 °C disiirilmistiir, bu da kalinti oranin1 6nemli Odlgiide arttirmustir.
Arastirmacilar, %30 alev geciktirici kullaniminin pamuklu kumaslarda mukavemeti ¢ok
fazla etkilemedigini ve son derece iyi alev geciktirici 6zellik kazandirabildigini

belirtmislerdir.

Bu tez calismasinda gii¢ tutusur 6zellige sahip g¢evreci halojen igermeyen polimerik
malzemeler sentezlenerek optimizasyon calismalar1 gerceklestirilmistir. Sentezlenen
polimerik giic tutusur malzemenin yapisi c¢esitli karakterizasyon yoOntemleri ile
aydimlatilmistir. Sentezlenen polimer %100 pamuklu 6zellige sahip kumas yiizeyine
sicak-soguk emdirme, plazma, merserizasyon ve fiksator yontemleri ile aktarimi
yapilmigtir. Kumas iizerindeki alevi séniimleme performansi incelenmistir ve LOI ve

SEM ile gii¢ tutusur 6zelligi kanitlanmagtir.



2. KURAMSAL TEMELLER
2.1 Tekstil Materyallerinin Yanma Davramsi

Yanma olay1 kimyasal bir reaksiyondur ve olugsmasi i¢in ortamda alev kaynagi, oksijen
ve yanicl malzemenin olmasi gerekmektedir. Ekzotermik bir kimyasal reaksiyon olan
yangin, yliksek oOlcilide 1s1, bogucu ve zehirleyici duman ve artiklar ile kendi kendini

besleyerek hizla ilerleyen bir olaydir.

Tekstil materyallerinden organik esasli olanlar 1yi derecede yanma 6zelligine sahiptir ve
giinliik yasantinin her alaninda bu iirlinler yaygin olarak kullanilmaktadir. Kolay alevlene
bilirliginden dolay1 yangin yanginlarda biiytlik bir risk faktorii olugturmaktadir. Tekstil
iirlinlerinde yanma olayinin baglamasi i¢in gerekli olan 1s1ya veya aleve maruz kaldiktan
sonra piroliz sicaklifina ulasarak bozunmaya ugrarlar. Yanma silirecinin devami ig¢in
piroliz sonucu ¢ikan iirlinler son derece dnemli bir rol oynamaktadir. Olusan bu {iriinler;
yanic1 gazlar, yanmayan gazlar, 1s1, yanmayan sivi par¢alanma {rlinleri ve kati
komirlesme iirtinleridir. Kati komiirlesen atiklar 1s1 ve oksijen gazinin diflizyonunu
zorlagtirir ve parcalanma {rlinleri ise sicakligi absorplayarak 1sinin diismesini
saglamaktadir. Yanmayan gazlar alevin sogumasini saglayip oksijenin yiizey ile temasini
engellerken agiga c¢ikan yanici gazlar ise yanma eyleminin devami igin etkin bir rol
oynamaktadir (Celebi, 2009). Bu yanma dongiisii ortamdaki oksijen, yanici materyal ve
alev kaynag tiilkeninceye kadar devam etmektedir (Schindler ve Hauser, 2004). Sekil

1.1°de tekstil liflerinin yanma dongiisii verilmistir.
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Sekil 1.1. Tekstil liflerinin yanma dongiisii

Tekstil materyallerinin yanmasimi ve yanma siiresini etkileyen bir¢cok faktor vardir.
Kumaglarin dokunmasinda kullanilan liflerin tiirii (dogal, sentetik, yar1 sentetik
karigimlar), gramaji, kumas igerigindeki karisim oranlari, dokuma sikligi/gevsekligi,
terbiye islemlerinde kullanilan kimyasallar, kumasin konumlandirilmasi (yatay/dikey,
carsaf/perde) gibi cesitli etkenler alev siddetini ve siiresini etkilemektedir. Yukaridaki
verilen faktorlere 6rnek olarak dokuma sikliginin yanma siirecindeki rolii incelendiginde,
sik1 ve gevsek dokunan kumaslarda liflerin arasindaki bosluklarin farkli oldugundan
dolay1 havanin kumaslarin icerisindeki niifusu da farklidir ve bu durum alev yayilma

hizin1 da etkilemektedir. (Bical, 2014).

Gic tutusur tekstil tiriinleri aleve, patlamalara ve parlamalara maruz kaldiginda yanmaya

dayanacak sekilde tasarlanmis 6zel bir kumaglardir.



2.2. Gii¢ Tutusur Malzemeler

Gli¢ tutusur malzemelerin temel amaci yanma siirecini geciktirerek alevin kendi kendini
soniimlenmesini saglamaktir. Bu konu ile ilgili arastirmalarin temeli 1950 ve 1980 yillar1

arasinda yapilan ¢alismalara dayanmaktadir.

Diinya ¢apinda gii¢ tutusur kimyasallarin tiiketimi yilda 2,25 Milyon tonun {izerindedir.
Aliiminyum hidroksit, %38'lik payla en biiyiik tek alev geciktiricidir. ikincisi, sinerjist
antimon trioksit ile birlikte yaygin olarak kullanilan brom ve klorlu iirlinlerden olusan
halojenli alev geciktirici sistemlerdir ve toplam %31'dir. Organofosfor ve diger alev
geciktiriciler, Ornegin inorganik fosfor bilesikleri, nitrojen ve ¢inko bazli alev
geciktiriciler geri kalan1 %31 olusturmaktadir. Toksik gaz ¢ikislarina ragmen halojen
icerikli gli¢ tutusur malzemelerin pazarda hala biiyiik bir pay almasi ekolojik {iriinlere
gecislerin yavas oldugunu gostermektedir. Kiiresel alev geciktirici pazar ireticilerinin
cogu, iirlin yeniligi ve gelistirilmesiyle ilgilendigi ve bu nedenle de ayni konuya yogun
bir sekilde yatirnm yaptigir bilinmektedir. Diger firmalarin, pazarda 6nemli bir yer

edinmek i¢in halojensiz alev geciktiriciler iiretmeye odaklandig1 bilinmektedir.

Gilinliimiizde bilim ve teknolojinin gelismesiyle birlikte gii¢ tutusurluk {izerine ¢esitli
aragtirmalar yapilmaktadir. Sanayinin bir¢ok nihai iirliniinde kullanilabilen bu
malzemelerin genis kullanim yelpazesi sayesinde dinamik bir alan olarak kalmaktadir.
Gii¢ tutusur kimyasal ve giic tutusur tekstil pazarindaki artan talep ve 6zellikle yesil,
cevreci slirdiiriilebilir liriinlere yonelimin artmasi ile life baglanacak polimer tiirii ve

baglanma sekilleri ile ilgili Ar-Ge ¢aligmalarina yon vermektedir.

Bir alev geciktiricinin farki kosullarda performansini 6lgmek icin birgok standart ve
kriterler belirlenmistir. Diinyanin her yerinde farkli sanayii alanlarinda kullanilan bu
malzemelerden istenilen performans ve standartlar1 da farklidir. Bu yiizden ¢esitli test
standartlar1 vardir. Bunlara 6rnek olarak uluslararasi gegerlilige sahip olan Sinirlayici
Oksijen Indeksi (LOI) Testi (ASTM D2863, ISO 4589), Konik Kalorimetre Testi (ASTM
E1354, ISO 5660), UL-94 Testi (ASTM D3801, UL-94V, IEC 60695-11-10), Mikro
Olgekli Yanma Kalorimetresi (Piroliz Yanma Akis Kalorimetresi) Testi (ASTM D7309)
ve Dikey Alev Testi (VFT) (ASTM D6413, NFPA 2112, GB/T 5455) testlerini 6rnek



verebiliriz. Bunlardan sinirlayici oksijen indeksi (LOI) testi, ISO 4589 ve ASTM D2863

gibi standartlarina sahip bilimsel ¢aligmalarda en ¢ok tercih edilen test tiirtidiir.

Gii¢ tutusur lriinler bir¢cok alanda kullanilmaktadir. Tekstil alaninda aktif olarak
kullanilan bu friinlerin arasinda ek tekstil {irlinlerinden nevresim, carsaf, hali, perde,
dose4oelik diger iirlinler sayilabilirken diger endiistrilerde toplu tasima araglarinda, kablo
gibi plastik malzemelerde ev mobilyalarinda kullanilmaktadir. Bununla beraber itfaiyeci
ve askeri iniformalarda, endiistriyel islerde calisanlarin is elbiselerinde de tercih

edilmektedir (Duran ve ark., 2007).
2.3. Gii¢ tutusur malzemelerin tepkime mekanizmasi

Tiim alev geciktiriciler, 1sitma, piroliz, atesleme veya alevin yayilmasi sirasinda yanma
siirecine miidahale etmek i¢in kimyasal ve/veya fiziksel bir mekanizma yoluyla buhar

fazinda veya komiir fazinda etkinlik gostererek sontimlenmeyi saglamaktadir.

Alev geciktiricilerin mekanizmasi, yanmanin ger¢eklesebilmesi i¢in gerekli olan
etkenleri ortadan kaldirarak veya alevin yayilmasii yavaslatarak yanma dongiisiinii
ortadan kaldirmaktir. Bu mekanizma genellikle fiziksel, kimyasal ve ikisinin
kombinasyonundan olugmaktadir (Dasari, 2013). Ya kat1 fazda ince bir film tabakasi
olusturmaktadir ya da gaz fazinda gercekleserek alevi soniimlendirir. Ik adim gaz fazinda
gerceklesir ve endotermiktir. Gaz fazindaki reaksiyon mekanizmasinin temel kosulu,
yanic1 malzeme tutugsma noktasinda ortamdaki oksijenle tepkimeye girerek yanma olayini
meydana getirir ve c¢esitli gazlar ortaya cikar. Bu olusan gazlar izolasyon tabakasi
olusturur ve son olarak oksijen ve diger yanici gazlari kaplayarak yanmay1 ortadan

kaldirir (Laoutid, 2008).

Ayni zamanda gaz fazinda gii¢ tutusur malzemeler yanan malzeme tarafindan salinan
1sinin bir kismini emerek giiglii bir endotermik reaksiyona neden olabilir. Bu, yanan
malzemenin ylizey sicakligini bir dl¢lide azaltabilir, etkili bir sekilde duman olugumunu
azaltabilir ve yangimin yayilmasini Onleyebilir. Cogu alev geciktirici, alev geciktirici

etkisini endotermik etki yoluyla gosterir.

Kati1 fazda ise yanmaz bir koruyucu film tabakasi olusturmak i¢in gii¢ tutusur malzeme
belirli bir 1s1y1 emer, ardindan yanici malzemenin yiizeyi, yanarken sabit bir kdmiir

tabakasi olusturarak yanan malzemenin yiizeyini havadan izole edecek ve yanginin daha



da biiylimesini Onleyerek yanici gazlarin ortama yanmanin gergeklestigi ortama
dagilmasin1 engelleyecektir. Bu mekanizma genellikle fosfor ya da azot iceren gii¢

tutusur malzemelerde goriilmektedir (Wang, 2013).

2.3. Gii¢ tutusur malzemelerin smiflandirilmasi

Gli¢ tutusur malzemeler igerdikleri kimyasal tiirlerine gore siniflandirilmaktadir ve

kullanim alanlarma gore icerigi degismektedir.

Alev geciktirici polimer malzemelerden halojen alev geciktiriciler, halojen
elementlerinden birini ya da birden fazlasini igeren malzemelerdedir. Halojen alev
geciktiricilerin gili¢ tutusur Uriinlerin performansi halojenin cesitliligine ve baglanma
bolgelerine baghdir. Halojen alev geciktiriciler, yliksek verimlilikleri ve diisiik
maliyetleri nedeniyle yaygin olarak reaktif alev geciktiriciler olarak kullanilmaktadir.
Ancak yanma siirecinde zehirli ve kanserojen maddeler, dioksinler ve furanlar yayarlar.
Yangin meydana geldiginde, bu geciktiriciler ¢evredeki ortam ve organizmalar tizerinde
ciddi bir etkiye sahiptirler (Weil, E. D. ve ark., 2003). Ornegin, florlu bilesikler cogu
polimerden daha yiiksek termal stabiliteye sahiptir, bu nedenle polimer malzemelerin
ayrisma sicakligina benzer veya daha diisiik bir sicaklik araliginda halojen radikalleri
kolayca salimir ve yanma siirecine dahil olarak soniimlenirler. Halojen igeren alev
geciktiriciler, diisiik maliyet, yiiksek verimlilik ve kolay dagilim avantajlarina sahiptir.
Fakat bu tiir alev geciktiricilerin yanma islemi sirasinda biiyiik miktarda zehirli duman ve
gaz halinde hidrojen halojeniir iirettiklerinden dolay1 ¢evreye verdigi biiyiik zarardan
dolayr kullanimlar1 sorgulanmaktadir. Ve ayn1 zamanda, besin zincirinde kolayca
birikerek kronik ve akut zehirlenmelere neden olarak dogal yasamin ve insanlarin
sagligini etkilemektedir. Cevre koruma ve siirdiiriilebilir kalkinma kavramlarina aykiridir
(Montalbano 2019, Cho 2020). Bu nedenle, bir¢ok arastirmaci, yeni ¢evre dostu halojen
iceremeyen alev geciktiriciler iizerine ¢aligmalarini artirmistir. Bazi gelismis tilkeler,
brom bazli alev geciktiricilerin kullanimin1 kisitlamak i¢in yonetmelikler ¢ikardilar ve
diger yliksek verimli, toksik olmayan ve zararsiz alev geciktiricilerin kullanim hizini

artirarak, alanlarini genislettiler (Sharkey 2020).
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Cin'de yapilan aragtirmalar silikon iceren polimerik malzemelerin digerlerine gore
nispeten kiiciik miktarlarda silikon bilesiklerinin eklenmesiyle hem yogunlagtirilmis
fazda komiir olusumunu hem de aktif radikallerin buhar fazinda tutulmasi yoluyla
gergeklesebilen alev geciktiriciligini 6nemli Olg¢lide artirabildigini gostermistir. Kil,
kaolin, silseskuioksanlar ve silikon dioksit (SiO2) gibi silikon malzemelere dayali
organik-inorganik nano-kompozitler, alev geciktirme icin yeni bir kavram olarak bilim
adamlan tarafindan kabul gormiistiir. Uygulamalart mevcut malzemelere gore ¢evreye
olan zararh etkilerinde azalma sagladigindan “tamamen g¢evre dostu” katki maddeleri

olarak kabul edilirler (Zhang, 2003, Kashiwagi 2003).

Son yillarda fosfor veya nitrojen iceren organik alev geciktiriciler cok dikkat ¢cekmektedir.
Bazi arastirmacilar, bu alev geciktiricileri kullanarak polimerlerin alev geciktirici

ozelliklerini gelistirmek i¢in birgok dnemli ¢aligma yapmislardir.

Nitrojen bazli alev geciktiricilerdir. Son yillarda popiiler olasinin nedenleri arasinda,
yiiksek termal kararlilik, yanma sonucunda toksik olamayan gaz ve az miktarda duman
olusturmasi, zararli gaz olusumunun az olasindan kaynakl diisiik toksisite gibi avantajlari
sayilabilir. Tiim bu olum taraflarina ragmen bu tiir alev geciktiricilerin azot igeriginden

dolay1 etki alanlar1 ve malzeme uyumlulugu siirhdir.

Dikkat ceken diger tiir ise fosfor iceren alev geciktiricilerdir. Fosfor igeren alev
geciktiricilerin araligi, fosfor g¢esitliliginden dolay1 son derece genistir. Fosfinler, fosfin
oksitler, fosfonyum bilesikleri, fosfonatlar, fosfitler ve fosfatin tiimii polimerlerde alev

geciktirici olarak kullanilir (Chen ve ark., 2010).

Fosforlu alev geciktiriciler halojenli alev geciktiriciler gaz fazinda ¢ok benzer sekilde
hareket edebilirler (Hastie, 1973). Hidrojen ve hidroksi radikalleri, yanma olayinda ya
daha az etkili radikallerle yer degistirilir ya da gaz fazinda radikal rekombinasyonu ile
zararsiz hale getirilir. Asagidaki mekanizmada gorildiigii gibi fosfatin piroliz
tepkimesinin son adiminda pirofosfat yapilar fosforik asitlere doniiserek su molekiilleri
aciga cikartirlar. Aciga ¢ikan bu su molekiilleri alevi soniimlendirir ve ¢ikan gazi inhibe
eder. Ikinci adimda ise kat1 fazda alevin ilerlemesini engellemek amach fosforik asitler
katalizor gibi davranarak fosforik asitlere saldirirlar. Gergeklesen radikallesme tepkimesi

Sekil 2°deki gibidir.
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Sekil 2.1. Halojen icermeyen fosfor igerikli Alev geciktiricilerin radikallesme mekanizmasi

2.5. Polimer kimyasi

Polimerler, yasam bagladigindan beri bitki ve hayvanlarda dogal olarak bulunmaktadir ve

DNA, RNA, proteinler ve polisakkaritler gibi dogal formlarda var olmusglardir.

Polimerlerin tarihi incelenecek olursa antik Yunan zamanina dayanmaktadir. Polimer
kelimesi yunanca poli ve meros yani ¢ok ve par¢a anlamina gelmektedir (Carraher 2012).
Bununla birlikte glinlimiiz polimerik malzemelerin temellerinin 19 yiizyila kadar kabul
edilmektedir. Giinlimiizde polimerik iirlinler yasamimizin hemen hemen her alaninda

aktif olarak kullanilmaktadir.

Makromolekiil olarak bilinen polimerler ¢ok sayida ayni veya farkli monomerlerin
birbirine kimyasal olarak baglanmasi yoluyla olusur ve bu siirece polimerizasyon denir.
Polimerler uzun zincirli olup yiiksek molekiil agirligma sahiptirler. Ornegin etilen’ in
polimerizasyonu tipik bir zincir halinde birbirine baglanmig 50.000 karbon atomu igerir
ve bu reaksiyon sonucunda polietileni olusturur. Polimerleri diger malzemelerden ayiran

ve karakteristik 6zelliklerini ortaya ¢ikaran bu uzun zincir yapisidir.
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2.5.1 Polimerlerin siniflandirilmasi

Polimerlerin davranis ve Ozelliklerinin farkli olmasi nedeniyle siniflandirilmasi

gerekmektedir. Siniflandirilmasinda birgok faktore yer almaktadir ve bunlardan bazilari,

Dogada bulunuslarina gore polimerler: Sentetik, dogal ve yar1 sentetik
polimerler olmak iizere ii¢ temel gruba ayrilirlar. II. Diinya Savasindan sonra
sentetik polimerlerin iiretimiyle endiistriyel alanda bir devrim yasanmustir.
Kullanim alanlarinin genis olamasi nedeniyle ilgi her gegen yil dahada
artmaktadir. Sentetik polimerlere 6rnek olarak polietilen, polipropilen, naylon vb.
polimerler gosterilebilmektedir. Dogal polimerler ise dogada teknolojik higbir
miidahalede bulunmadan var olmaktadirlar. Buna ek olarak yasamin devam
etmesi gereken DNA, RNA gibi Onemli yapt taglarinda kendiliginden
bulunmaktadir. Yar1 dogal polimerler ise dogal polimerlerin modifikasyonu ile
elde edilir. Seliiloz asetat 6rnek verilebilir.

Molekiil agirhiklarma gore polimerler: Oligomerler ve makromolekiiler olarak
ikiye ayrilir. Oligomerlerin molekiil agirliklart 500-600 g/mol. civarindadir.
Oligomerlerden daha karmagik yapidaki yiiksek molekiil agirlikli polimerlere ise
" Makromolekiiller " olarak adlandirilirlar.

Organik ya da anorganik yapilarina gore polimerler: Organik polimerlerin
monomer yapisinda basta karbon atomu olmak {izere hidrojen, oksijen, azot ve
halojen atomlarmin bir ya da biden fazlasini igerirler. Eger ana zincirde karbon
atomu yerine, periyodik cetveldeki Si, P, S gibi IV-VI grup elementlerini
bulunduruyorsa bu polimerlere inorganik polimerler denir. Organik polimerler
gibi ¢ok tercih edilmemektedir.

Isiya kars1i davramislarina gore polimerler: Bu smiflandirma ydntemi esas
olarak polimerlerin altinda yatan molekiiler yapiya dayandigindan degerlerine
kiyasla bir avantaja sahiptirler. Termoplastik ve termoset olarak 2 gruba ayrilirlar.
Termoplastikler kendi igerisinde kristal ve amorf yapili olanlar olmak iizere ikiye
ayrilirlar. Genellikle termoplastikler 1s1 uygulandiginda sivi hale gelen dogrusal
veya dallanmis polimerlerdir. Enjeksiyon kaliplama ve ekstriizyon gibi isleme

teknikleri kullanilarak hemen hemen her sekle sokulabilirler. Bu 6zelliklerinden
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dolayr ticari polimerlerin arasinda acgik ara en biiyllk bolimiini
olusturmaktadirlar. Termosetler normalde sert malzemelerdir ve yiiksek ol¢iide
capraz baglar icermektedir. Yiiksek sicakliklara ¢ikarildiginda bozunurlar.

Zincir yapisina gore polimerler: Dogrusal polimerlerde temel iskelette hicbir
dallanma mevcut degildir. Dallanmis polimerler ise ana zinciri birlesme noktalar
olarak da bilinen dallanma noktalarindan baglanmislardir. Dallarin sayisi ve
boyutuyla karakterize edilen 6nemli uzunlukta yalmiz zincirlere sahip olan
polimerdir. Ag polimerleri her zincirinin digerine bir dizi baglanti noktas1 ve diger
zincirlerle baglandig1 3 boyutlu yapilara sahip polimerlerdir. Bu tiir polimerler
capraz bag icerirler ve birim hacim basina baglanti noktalariin sayisi dogru
orantilidir, ¢apraz baglanma yogunluklari ve capraz baglanma dereceleri ile
karakterize edilir. Capraz bagl polimerler ag yapili polimerlerin icerisinde yer

almaktadir (Carraher, 2012).

o ~— T T~

Dz zincirli polimerler

A@ Gapraz bagl polimerler

Dallanmis polimerler

Monomer yapisina gore polimerler: Igerdikleri monomer tiiriine gore
homopolimerler ve kopolimerler olarak ikiye ayrilmaktadir. Homopolimerler tek
bir tlir monomer biriminin tekrariyla olusan polimerizasyonu ile tiiretilen
polimerlerdir. Kopolimerler ise iki ya da daha fazla monomer c¢esidinin
polimerlesmesi ile olugsmaktadir. Kopolimerler; zincir dizilim sekline gdre blok,

ardisik ve asi(graft) olarak ayrilirlar (Cowie, 2007).

900 8 8 0 0 80

Rastgele Kopolimer Ardisik Kopolimer

otele.. .

Blok Kopolimer Ast Kopolimer
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2.5.2. Polimerlerin sentez yontemleri

1929 yilinda W.H Carothers polimerlerin sentez yontemlerine gore katilma ve

kondenzasyon polimerizasyonu olmak {izere 2 ana gruba ayirmistir.

Basamakli polimerizasyonda iki monomer tepkimeye girerek ilk adim olan dimerleri
olustururlar daha sonrasinda olugsan dimer monomerler polimerleserek trimer olusturur.
Trimer kendinden bir kiiclik birim olan dimer ile reaksiyona girerek pentamerleri,
monomer ile tetramer veya ayni uzunlukta trimer ile hexamerleri olusturarak zincir
biiylimesiyle polimerizasyon devam eder. Boylelikle mol kiitlesi yavas ve uzun bir siirecte
artig gosterir. Bu polimerizasyon tiiriinde kondenzasyon reaksiyonu en uygun olmasina
ragmen Diels-Alder ve Friedel-Crafts reaksiyonlar da Onerilebili. Bu tiir
polimerizasyonda bagslaticiya gerek duyulmaz. Polimerizasyon tamamlansa dahi

reaksiyon ortaminda aktif zincirler yer almaktadir.

Katilma polimerizasyonda ise polimerizasyon i¢in monomerlerin yapisinda ¢ift bag
bulunduran vinil bilesikleri icermesi gerekmektedir. Buna ek olarak asit ester gibi farkli
doyamamis hidrokarbon iceren gruplar bulunabilir. Monomerlerin igerdikleri ¢iftli baglar
sayesinde uygun bagslatici polimerizasyon baglar. Baglama, ilerleme, katilma ve sonlanma
boliimlerinden olusur. Ortamda monomer kalmayincaya kadar devam eder. Kullanilan
baslatic1 tiirline gore Katyonik polimerizasyon, Anyonik polimerizasyon ve Radikalik
polimerizasyon olmak {izere 3 gruba ayrilir. Reaksiyon sonunda monomer derisimi
azalarak ortamda monomer kalmaz aktif polimer zincirlerinin yerine yiiksek molekiil

agirliklt zincirler olugmustur.
2.5.3. Polimerizasyon prosesleri

Polimerleri sentezlerken ¢ikan sicaklik, ¢oziicii, tepkime hizi, viskozite, iletkenlik gibi
parametrelerin kontrol edilebilirliginin zor olmaktadir. Endiistri 6l¢ekli tiretimlerde tiim
bu etkenler dikkate alinarak uygun bir proses secilmelidir. Bir onceki boliimde

aciklandigr gibi her polimerizasyonun mekanizmasi farkli olacagindan dolay1 prosesi de
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farklidir.  Polimerizasyon prosesi, baslangicta reaksiyonun gerceklesecegi sistemin

homojen ya da heterojen olusuna gore secilmesi gerekmektedir. Polimerizasyonun

sistemi, monomerin yapisina, iiretilen polimerin kullanim alanina ve maliyetine uygun

olarak secilir. Bir iirliniin birden fazla prosesle iiretimi miimkiindiir. Tiim parametreler

dikkate alinarak dort proses ortaya ¢ikmistir. Bunlar; kiitle (bulk), ¢6zelti, slispansiyon ve

emiilsiyon polimerizasyonudur.

Kiitle (bulk) polimerizasyonu: Bu proseste reaksiyon ortaminda sadece
monomer ve uygun bir baslatict bulunmaktadir. Belirli sicaklik ve basing altinda
polimerlesme reaksiyonu bagslar. Bazen sadece monomer ultraviole isinlarina
maruz birakilarak ya da ultraviole baslatic ile de polimerlesme olusabilir. Bu
proseste manyetik karistirict veya reaktdr ile mekanik karistirma olmasi
gerekmektedir clinkii polimerlesme devam ettikge viskozite artmaktadir ve
homojenlik saglanmakta zorluk cekile bilinir. Ekzotermik olan bu sistemde
sicaklik adimli olarak diisiikten ytliksek sicakliga dogru gidilmelidir. Polimerlesme
sonunda saf ve ¢dzlinebilen polimerler elde edilir.

Cozelti polimerizasyonu: Bu proseste reaksiyon ortaminda monomerler ve
monomerlere uygun ¢oziicii ve baslatict bulunmaktadir. Coziicli se¢imi hem
monomerleri hem de reaksiyon sonucunda olusan polimeri iyi ¢6zmesi nedeniyle
onemlidir. Fakat reaksiyon sonucunda c¢dOziiciiniin polimerden ayrilmasi
gerekmektedir ve bu maliyeti arttirir. Kiitle polimerizasyonunda yasanan sicaklik
kontrolii sorunu bu proseste yasanmaz. Coziicii varligindan kaynakl tepkime hiz1
kontrol edilebilinir.

Siispansiyon polimerizasyonu: Heterojen polimerizasyon sisteminde yer alan bu
proseste monomer ve baslatict uygun organik bir ¢oziiciide ¢Oziinlir. Daha
sonrasinda su ilave edilerek ortam siirekli karistirilarak monomerin suda
siispansiyonu hazirlanir. Ne kadar hizli karistirilirsa olusan damlalarin ¢aplar ters
orantili olarak kiicliliir. Damlalarin boyut araligt 0.01 — 0.50 cm dir
Polimerizasyonun baslamasi monomerde ¢oziilen baslaticilar kullanilir. Kiitle
polimerizasyonu gibi  siirekli karigma gerektirmesine ragmen  kiitle
polimerizasyonunun aksine diisiik viskoziteye sahiptir. Buna ragmen 1s1 kontrolii

miimkiindiir. Tepkime sonunda elde edilen polimeri safsizliklardan armdirmak
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icin slizme, yikama, kurutma gibi ¢esitli ek islemler gerekmektedir bu da maliyeti
arttirmaktadir.

e Emiilsiyon polimerizasyonu: Bu proses heterojen polimerizasyon sisteminde yer
almaktadir. Suda c¢oziinmeyen bir monomer, suda ¢oziinen baslatici, su ve
emiilsiyonlastirict olmak tizere 4 ana birimden olusmaktadir. Bu proseste
emiilsiyon sisteminin olugmasi i¢in emiilsifiyen adi verilen yiizey aktif maddeler
kullanilir. Bu yiizey aktif maddelerin yapisinda hidrofobik ve hidrofilik yapilar
bulunmaktadir. Boylelikle suda ¢oziinmeyen monomer fazi ile suda ¢dziinen
maddeler ile ara ylizey olusturur ve emiilsiyonlastirict molekiiller biiyliyen
zincirlerin etrafinda miseller olusturur. Polimerizasyon devam ettik¢e, organik
fazdaki monomerler misellerin i¢ine dogru dagilirlar tepkime sonunda miseller
biiyiir ve monomer damlaciklar1 kiigiiliir. Emiilsiyon prosesinde en dnemli nokta
emiilsiyon Iyi bir emiilsiyon yapict madde manomer-su ve manomer- polimer
emiilsiyonlarinin  kararli  olmasini  saglamalidir. Polimerizasyon diisiik
sicakliklarda  gerceklesebilmektedir ve  boylelikle adimlart  kontrol

edilebilinmektedir.
2.6. Baslaticilar

Bir polimerizasyon tepkimesi ger¢ceklesebilmesi i¢in baslatici oya ihtiya¢ duyulmaktadir.
Baslaticilar sicaklik ile kolayca pargalanip radikal olustururlar. Baslatici olarak; katyonik
baslaticilar, radikalik baslaticilar ve anyonik baglaticilar olmak {izere3 tiir baslatici vardir.
Genelde ¢ok kuvvetli asitler katyonik baslaticilar sinifinda yer almaktadir. Baslaticilar ile
katalizor arasindaki en biiyiik fark baglaticilar polimerlesme reaksiyonu sirasinda
tamamen harcanirken katalizorler harcanmadan reaksiyon ortamindan ayrilirlar. Bazi
polimerizasyon tiirlerinde  baslatict ya gerek duyulmadan  polimerlesme

gerceklesebilmektedir.
2.7. Polimerlerin karakterizasyonu

Polimerlerin karakterizasyonu genellikle sentezlenen malzemenin kaniti, baglanma
noktalarinin saptanmasi morfolojik, termal mekanik ve benzeri 6zelliklerinin daha iyi

anlasilmasi i¢in gerekli olan yontemleri kapsamaktadir.
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Karakterizasyon yontemini belirlemek i¢in polimerik malzemenin hangi 6zelliginden
yararlanmak istedigimizi belirlememiz gerekmektedir. Malzemenin yapisini dogru analiz
edebilmek i¢in atomik diizeyde analiz, mikroskopik yap1 analizi ve mikroskopik diizeyde
analiz yapilabilmesi gerekmektedir. Polimerik malzemenin genel karakterizasyon

teknikleri asagida verilmistir.
2.7.1. Termal analiz yontemleri

Polimerin artan sicakliga kars1 gosterdigi davranisi incelenmektedir. Bu analiz
yontemiyle polimerin camsi gegis sicakligi, erime noktast varsa dolgu malzemesinin

icerigi gibi sorulara cevap alinmaktadir. 3 farkli analiz yontemi vardir bunlar;

o Diferansiyel taramah kalorimetre (DSC): Bir polimerin sicaklik verildikten
sonra polimerin davranigini termal gecislerini inceleyen termo analitik yontemdir.

o Termalgravimetrik analiz (TGA): Bu ydntem polimerik bir numunenin
kimyasal bilesimini analiz edinmesine yardimc1 olur. Numune kiitlesi sicaklik ve
zamana gore degisiminin yardimiyla kiitlesindeki artis ve azalis degerlerine
bakilarak polimerik malzemenin yapisi1 belirlenir.

e Dinamik mekanik analiz (DTA): Bu yontemle polimerik malzeme igeren
numunenin lizerine bir gerilim uygulayarak manuel hareketlerinden kaynaklanan
titresimlerle sicakliga ve frekansa kars1 gosterdigi tepki dl¢iiliir yap1 ve morfoloji
hakkinda bilgi verir ayn1 zamanda camsi1 gegis doniisiimleri kristallesme faz

ayrimlar1 yaslanma siinme manikiir kiitlesi gibi 6zellikler de saptanabilir.
2.7.2. Kimyasal karakterizasyon teknikleri

¢ XRD: homojen veya heterojen karisimlardaki polimerlerin kristal yapilarini tane
boyutlarini, kimyasal kompozisyon ve fiziksel 6zelliklerini karakterize etmek i¢in

kullanilir. Numune homojen veya heterojen karisim olabilir.
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2.7.3. Mekanik karakterizasyon teknikleri

Mekanik o6zelliklerinin belirlenmesinde bir¢ok test kullanilmaktadir ¢ekme, egilme,
sikistirma ve durometre testleri bunlardan bazilaridir. Bu testleri kapsayan 2 teknik vardir

bunlar;

e Reoloji

e Monoton Gerilme ve Kirilma’ dir.
2.7.4. Optiksel karakterizasyon teknikleri

Yiizey yapisini analiz etmek i¢in numunenin yiizeyine 1sin demeti gonderilerek yapilan

bir tekniktir.

e Taramal elektron mikroskobu (SEM): Numune iizerine X 1sinlarini
gonderilerek numuneye ait kristal yapisi, gézenek boyutu, yiizey homojenligi,
fiziksel Ozellikleri, kimyasal bilesenleri gibi ozellikleri analiz etmeyi saglayan
tekniktir.

e Gegcirimli elektron mikroskobu (TEM): Numuneye ait boyut, sekil, morfoloji
ve i¢ yapis1 hakkinda bilgi vermektedir.

e Optik mikroskop: Polimerlerin i¢ yapisinin incelenmesinde kullanilmaktadir.
2.7.5. Yapisal karakterizasyon teknikleri

Polimerlerin yapisini, baglanma noktalarini, icerdigi elementleri yani molekiiler yapisinin
anlasilmasina yardimci olan bir teknik tiiriidiir bunlara ek olarak polimerin homopolimer
mi yoksa kopolimer mi oldugunu belirlenmesinde de etkin rol oynamaktadir. Bu teknik
icin kullanilan yontemler; Fourier Doniisimii Kizilotesi Spektroskopisi (FT-IR) ve

Niikleer Manyetik Rezonans Spektroskopisi (NMR)’dir.
2.8. Capraz baglayicillar

Bir polimerizasyon tepkimesinde birden fazla ana zincirleri bir arada tutarak tek bir ag
yapilt molekiil haline getiren kimyasallara ¢apraz baglayici adi verilmektedir. Capraz
baglayicinin miktari arttikca polimerin suda ya da baska bir ¢oziiclide ¢oziilme miktari
azalmaktadir. Ciinkii ag yapisinin kuvvetli olmasiyla polimerlerin ¢oziiciideki sisme

miktar1 azalir ve zincir hareketliligini kaybeder.
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3. MATARYEL ve YONTEM

3.1 Mataryeller

3.1.2. Kullanilan kimyasal maddeler

Gli¢ tutusur polimerin sentezinde kullanilan monomerler,

vinil imidazol (VIM, %99 saflikta/ Sigma Aldrich)

vinilfosfonik asitt (VPA, %97 saflikta/ Sigma Aldrich)

Polimerizasyonun baslamasi i¢in baslatic1 olarak

Benzil peroksit (%77 saflikta/ Mecrk)

Kumasin 6n iglemden gegirilmesi i¢in

Sodyum hidroksit

Kullanilmistur.

3.1.2. Kullanilan kumas o6zellikleri

Kumas numuneleri Harput Holding Biinyesindeki Kinteks firmasindan temin edilmistir.
%100 pamuklu kumas tiiriine sahip kumasin 6zellikleri asagida verilmistir (Cizelge 3.1).

Cizelge 3.1. Calismada kullanilan kumasin 6zellikleri

Iplik Cinsi Siklik
Atki Ne 30/1 OE Pamuk 18 a/cm
Cozgii Ne 30/1 OE Pamuk |30 ¢/cm
Orgii Bezayag: 1/1 Dimi 1/1
Gramaj: 105 g/m?
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3.1.3. Kullamilan cihazlar

Polimerinin karakterizasyonunda kullanilan cihazlarin, marka ve modelleri asagida

verilmistir.

- FT-IR Cihazi: Shimadzu/IR-Prestige-21

Kumagim ham, sentezlenen polimer ile emdirilmis hali ve yakma isleminden sonraki

kumaglarin ylizeylerindeki goriintiiler i¢in,

- Taramali Elektron Mikroskobu (SEM): Carl Zeiss / Gemini 300 cihaz1 kullanilmistir.

Polimerin kumasa aktarimi i¢in kullanilan cihazlar asagidadir.

- Laboratuvar tipi HT cihazi: Mathis labomat (Sekil 3.1)

- Fulard Makinasi: W Mathis AG (Sekil 3.2)

- Ram Makinasi: Atag/GK-40 (Sekil 3.3)

- Plazma Cihazi: Diener electronic GmbH & Co. KG (Sekil 3.4)

Kumas uygulamalarinda kullanilan cihazlar, marka ve modelleri ile asagida verilmistir.
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Sekil 3.1. Jet Boyama Makinasi

Sekil 3.2. Fulard makinasi
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Sekil 3.4. Plazma cihazi
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3.2. Yontem

3.2.1. Poli(vinilimidazol-vinilfosnonik asit) FRPoli(VIVPAS) sentezi

Bir sicak su ceketli cam reaktoriin igerisine aynt monomer oranlarinda (1:1) Vinilimidazol
ve vinilfosfonik asit konuldu daha sonra iizerine baslatici olarak benzil peroksit ilave
edildi (Sekil 3.5). Reaksiyon sabit sicaklikta 70 °C’ de 3 saat boyunca devam ettirildi.
Reaksiyon sonunda koyu sar1 renkli FR {iriinii elde edildi (Sekil 3.6). Literatiirde sunulan

gii¢ tutusur polimer ile renk ve yogunluk olarak benzerlik gdstermektedir (Li ve Jiang,

2021).

Sekil 3.5. Su banyolu reaksiyon diizenegi
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Sekil 3.6. Sentezlenen gii¢ tutusur polimer

3.2.2. FRPoli(VIVPAS) gii¢ tutusur polimerin karakterizasyonu

Sentezlenen gii¢ tutusur polimerin yapisinin aydinlatilmas: i¢in FT-IR yonteminden
yararlanilmistir. Boylelikle bag gerilmeleri ve baglanma noktalart belirlenerek istenilen
tirtiniin sentezledigi kanitlanmigtir.

3.2.3. Pamuklu kumasm o6n islemleri ve FR-Poli(VIVPAS) polimerinin kumasa
aplikasyonu

Sentezlenen gii¢ tutusur polimerin kumasa aplikasyonu i¢in literatiirlerden yararlanildi ve
birgok yontem denenmistir. Denenen aplikasyon yontemleri Cizelge 3.2° de verilmistir.
Gii¢ tutusur malzeme ile su c¢esitli oranlarda (flotte) karistirilarak farkli derigimlerde
cozeltiler hazirlanmistir. Kumas-soliisyon flotte oran1 1:10, 1:1 olacak sekilde ¢ozeltiler
hazirlanmistir. Her bir flotte’de fiksatorlii ve fiksatorsiiz olarak iki ye ayrilmistir. Ve 40,
60 ve 90 °C’lerde olmak tizere farkl sicakliklarda deneme yapilmistir. Bir diger parametre
olan kumasa aktarim cesitleri de kullandigimiz kumas tiirtine gore ¢ektirme, emdirme,
plazma ve merserizasyon yontemleri denenmistir. Ayni zamanda fiksator ile kumasa
tutumunu desteklemek amacli denemeler yapilmistir. Fiksatorler genellikle boyama
islemlerinden sonra yikama hashiklarimi gelistirmek icin kullanilan yardimci
kimyasallardir. Boya ile lif arasinda bag yaparak boyanin kumastan uzaklagsmasini
engeller. Gii¢ tutusur kimyasalinin yikma esnasinda banyoya ge¢mesini dnlemek igin

fiksator kullanilmastir.
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Farkli flotte miktar1 %100 olacak sekilde uygulanmis ve kondenzasyon yapilmistir ve

laboratuar tipi fulard makinesinde gergeklestirilmistir (Guleyupoglu I. 2017).

Boylelikle kosullar en yiiksek pick-up degeri olacak sekilde optimize edilmistir. Polimer
emdirilmis yani aplikasyon yapilan kumaslarin toplam agirlik kazanci asagidaki formiile

gore hesaplandi. Bu degere pick-up denilmektedir.

WG(%)= (W2 - W1/W2) x 100%]

En iyi kumas pick-up degeri belirlenerek kumas ornekleri SEM-EDS ve LOI testi

uygulanmak lizere analize gonderildi.

Cizelge 3.2. Kumas aplikasyonunda yararlanilan yontemler

FR FR + fiksatorlii| FR kurutmasindan sonra
soliisyon fiksator
Cektirme yontemi ile +
+ +
kumasa baglama
Emdirme yontemi ile +
+ +
kumasa baglama
Plazma yontemi ile +
+ +
kumasa baglama
Merserizasyon yontemi ile
+
kumasa baglama

Cektirme yontemi ile kumasa baglama

Kumas 6rnegi FR soliisyonu ile olusturulan ¢esitli soliisyonlarla farkli sicakliklarda sabit
zamanda laboratuvar tipi jet boyama cihaz1 (cihaz marka:mathis labomat) ile isleme tabi
tutulmustur. Fulardan gecirilen kumaslar Ram’da kurutulmustur. Asagida %100 pamuklu
kumas 6rneginin deney islem ve yanma deney sonuglart verilmistir. Kumasa emdirilen
malzeme miktarlar1 yani pick up degerleri Tablo 3.1°de verilmistir. Tabloda da verildigi

gibi yiiksek sicaklikta her iki gli¢ tutusur polimerlerin kumasa malzeme emilimi fazladir.
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Sicaklik Degerleri
Flotte degerleri 40 °C 60 °C 90 °C
11 54.2 66.1 88.9
1:1 fiksatorl 25.7 26.9 48.1
1:10 5.4 8.3 9
1:10 fiksatorli 6.1 9.1 11.3

Tablo 3.1. Farkli sicakliklarda fiksatorlii ve fiksatorsiiz kumas denemeleri

Emdirme Yontemi

1:1 oraninda hazirlanan FR-Su karisimi iki esit parcaya ayrilarak ilk 6rnegini fulardd
cihazinda gecirilerek, Ramda 100 °C sicaklikta 1 dk kurutma islemi uygulandi. Kalan
cozeltiye katyonik Ozellige sahip fiksator ilave edilerek ayni islemlerden gecirilmistir.
Daha sonra her iki kumas orneklerinin pick-up degerleri hesaplanmistir. (Tablo 3.2).
Diger c¢ektirme yontemi ile arasindaki farklardan biri; kumas ile FR oncesi yiiksek

sicaklikta islem yapilmamasidir.

Pick up
1:1 FR sollsyon %74.7
1:1 FR soliisyon +Fiksator %88

Tablo 3.2. Emdirme yontemi ile elde edilen pick-up degerleri

Plazma Yontemi

Yiizey modifikasyonu igerisinde yer alan plazma teknolojisi, tekstil materyallerine
fonksiyonellik kazandirmak amaciyla uygulanan ve konvansiyonel yontemlere gore pek
cok avantaji olan bir yontemdir. Plazma teknolojisi, islemin gaz fazinda gerceklesmesi,
kuru bir proses olmasi (su gereksiniminin olmamasi), kullanilan kimyasal madde
miktarinin ¢ok az olmasi, kisa islem siiresi, endiistriyel ve toksik atifa sebep olmamasi,
tekstil materyalinin mekanik 6zelliklerine zarar vermemesi, islemin sadece lif yiizeyinde
etkili olmas1 ve enerji tasarrufu saglamasi gibi avantajlar1 nedeniyle yas islemlere gore

onemli bir alternatif olusturmaktadir. (Omerogullar1 Z ve Kut D, 2012)
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Bazi c¢aligmalarda plazma yontemi ile boyalarin life difiizyonunun kolaylastigi, yari
boyanma siiresinin azaldigr ve baglanan boyarmadde miktarinin arttigi belirtilmistir
(Cihaz marka: Diener electronic GmbH & Co. KG). Bu yontem ile sentezlenen FR’1 boya
gibi diisiinlip kumasa aktarimi hedeflenmistir. 1:1 ve 1:10 hazirlanan FR soliisyonlar iki
esit pargaya boliinerek her bir oran i¢in fiksator ilave edilerek kumas iizerinde denemeler
yapildi. Ik adim olarak kumas 6rnekleri 60°C de 3 dk plazma 1sinlara maruz birakilarak
pamuklu kumas yiizeyinde OH gruplari aktiflestirildi. Ikinci adimda FR soliisyonlarina
kumas daldirilarak fulard’dan gegcirildi. Son adimda ise kumas numuneleri etiive
konularak 60 °C sicaklikta kurutma islemi yapildi. Her kumas numunesinin pick-up

degerleri tabloda verilmistir (Tablo 3.3).

Pick up
1:1 FR sollisyon %90.2
1:1 FR sollisyon +Fiksator %94.5

Tablo 3.3. Plazma yontemi ile elde edilen pick-up degerleri

Merserizasyon yontemi

On terbiye islemlerinden biri olan Merserizasyon igleminin yapilmasinin temel nedeni
Pamuk liflerinin kostik (NaOH) ile sismesiyle gii¢c tutusur polimeri liflere alma ve
polimeri tutma kabiliyetinin arttirilmasidir. Merserizasyon islemi alev geciktiricilerin
penetrasyon kabiliyetini artirabilir ve ayrica polimerin kumasa baglanmasi i¢in daha fazla
hidroksil grubu saglayabilir. On terbiye islemi olarak gegen bu ydntem ile yikama

dayanimini saglamay1 hedeflenmistir.

Boylelikle pamuklu kumasin alev geciktiriciligini ve dayamikliligimi etkin bir sekilde
gelistirip, polimerin P-O-C kovalent baglar1 ile pamuklu kumasin yiizeyindeki hidroksil(-
OH) gruplarini birlestirilmesi hedeflenmistir. En iyi pick-up degerini elde edebilmek i¢in
merserizasyon parametreleri (merserizasyon sicakligi, siiresi ve flotte oranlarinda)
degistirilmistir. Yaptigimiz bu ¢alismada sabit kumas agirligina sahip pamuklu kumas
numunelerini iki farkli islem siiresi ile iki farkli merserizasyon derecesi ile deneme

caligmalar1 yapilmistir.
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Zamana gore 2 farkli deneme yapilmistir. %100 pamuklu kumaslar 3 ve 8 saatlik
merserizasyon islemine tabi tutulmustur. Daha sonra iki farkli merserizasyon derecesinde

denemeler yapilmustir.

Her iki parametreye uygun 1:1, 1:5 ve 1:10 flottelerde polimerin kumas uzerine tutulumu

incelenmistir. Denemelerin uygulanma Semalar1 asagidaki tablo 3.4’ de verilmistir.

Merserizasyon
Merserizasyon Siire 8 Saat
. 8 Be
Merserizasyon
. 8Be 15 Be 15 Be
Derecesi

2. kisim ity
Denemeler ‘
Seyreltme oranlari " 15 ] 110 " [ - "

Tablo 3.4. Merzerizasyon deneme semalari
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Yukarida gosterildigi gibi farkli parametredeki denemelerinden sonra kumaslarin pick-up

degerleri tablo halinde asagida verilmistir (Tablo 3.5).

Merserizayon Dereceleri (3 saatlik Merserizasyon)

8 Be 15 Be

Pick up Pick up
1:1 FR sollisyon %78.2 1:1 FR sollsyon %89.4
1:5 FR sollisyon %70.2 1:5 FR soliisyon %73.2
1:10 FR soliisyon %51.1 1:10 FR solusyon %60.3
Merserizayon Dereceleri (8 Saatlik Merserizasyon)
8 Be 15 Be

Pick up Pick up
1:1 FR sollsyon %84.6 1:1 FR sollsyon %97.8
1:5 FR sollsyon %78.8 1:5 FR sollsyon %095.1
1:10 FR soliisyon %62.4 1:10 FR solusyon %71.7

Tablo 3.5. Merserizasyon yontemi ile elde edilen pick-up degerleri

Denemeler farkli derecelerdeki kostik ¢ozeltilerinde yapilmistir. Bu isleme ek olarak 3 ve
8 saatlik olmak iizere 2 farkli iki fakli islem siiresi denenmistir. Merserizasyon isleminden
sonra kumaglar etiivde kurutulup pick-up degerlerine bakilmistir. En iyi sonug elde

edildikten sonra kumas numuneleri yakma testine tabi tutulmustur.
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3.2.4 Yanma Deneyleri

Laboratuvar kosullarinda gerceklestirilen yakma denemelerinde tasarladigimiz ebatlari
20x20 cm’dir yakma diizeneginde gerceklestirildi (Sekil 3.7). Kumas boyut standartlari
7x15 cm olacak sekilde kesilmistir. Dikey yanma i¢in alev kaynagi olarak bek alevi
secilmistir. Yanma siiresi kronometre ile takip edilmistir. Ilk aleve maruz birakma siiresi

15 saniye olarak belirlenmistir.

Sekil 3.7. Tasarlanan yakma diizenegi
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4. BULGULAR ve TARTISMA
4.1. Karakterizasyonlar

Sentezlenen giic tutusur polimerin kumas tizerindeki alev geciktirici 6zelligini
gozlemledikten sonra yapisim1 aydinlatmak icin ¢esitli analiz yontemlerinden yardim

alinmustir.

Yakma igleminden once ve sonra kumasin lif yapilarmin gézlemlenebilmesi igin
karakterizasyon yontemlerinden biri olan Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

kullanilmustir.
4.1.1. FT-IR analizleri

Fourier Dontistimii Kizilotesi (FTIR) spektroskopisi, bir malzemenin igerisinde yer alan
molekiillerin ve molekiiler karisimlarin bilesiminin yapisini aydinlatmak i¢in kullanilan
bir enstriimental analiz yontemidir. FTIR spektroskopisinin temelinde numunenin
igerisinde bulunan atomlar arasindaki bag titresimlerinden yararlanarak baglanma

noktalarini belirlemek i¢in ideal bir yontemdir.

Polimerlerin FT-IR analizleri i¢in kullanilan cihazin markast Shimadzu olup modeli

IRPrestige-21, Pike Miracle ATR dir
Poli (Vinilfosfonikasit)(VPA)

Sentezlenen gii¢ tutusur polimerin monomerlerinden biri olan Vinilfosfonikasit’in
polimerlesmesi ile olusan Poli(VPA) nin FT-IR spektrumlart Sekil 4.1°de verilmistir.
Asagida verilen FT-IR spektrumunda goriildiigii gibi P-O-H baglarinin egilme
titresiminden kaynakli 925 cm™! ‘de gelen hafif yayvan bir pik gelmistir ve yine ayn1 gruba

ait germe band1 2303 cm™! 'de goriilmiistiir.
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Sekil 4.1. Poli(VPA)’nin FT-IR spektrumu

Sekil 4.1° de gosterildigi gibi Poli(VPA)’nin FT-IR spektrumunda gériilen, 1173 cm™ |
1099 cm™ ve 731 cm™’deki bantlar: (P)-O-C ester grubunun ve 924 cm™ 'deki bandin
absorpsiyonlari, P-O-(C) titresimlerine atfedilmistir. (P)-O-H egilme titresimi: 972 cm’
I'de ve genis (P)-O-H germe bandi: 2328 cm™! 'de gériilmiistiir. Bu sonuglar literatiirde
bildirilenlere (Parvole ve Jannasch, 2008) cok benzerdir. PVPA'nin FT-IR spektrumu,
literatiir ile tutarli sonuglara sahiptir, bu da polimerin bagariyla sentezlendigini agikca

gostermektedir.

Diger monomerlerden olan vinil imidazol’iin polimerlesmesi sonucunda olan Poli(VIM)
spektrumu (Sekil 4.2) incelendiginde , vinil grubunda yer alan (-CH=CH2) halka gerilme
titresimleri 3113 - 1548 cm-1'deki tepe noktalarin1 gosterirken, (C-H) ve (C=C) germe
bandlar1 3113 - 1548 cm-1'deki tepe noktalarina karsilik gelir, 1005 ve 650 cm-1'deki tepe
noktalar1 suna karsilik gelir. Yaklasik 1649 ve 1230 cm-1'de gozlemlenen pikler, sirasiyla
(C=N) ve (C-N) baglarinin gerilme titresimine karsilik gelir (El Hoshoudy ve ark, 2015).
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Poli(VIM)'min FT-IR spektrumu, literatiir ile tutarli sonuglara sahiptir, bu da polimerin

basariyla sentezlendigini agikca gostermektedir.

Sentezlenen liriiniin ise FT-IR spektrumunda VPA'in VI ile kopolimerizasyonu, imidazol
halkalarinin "serbest" nitrojeninin imidazolyum iyonu olusturmak iizere protonasyonuyla
sonuglanir. Bu, 1647 cm™ yakminda giiglii bir tepe noktasiin ortaya g¢ikmasiyla
aciklanabilir. N—H gerilmeleri 3140 cm™'de nispeten artar, bu da protonasyonun bir baska

kanitidir.
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Sekil 4.2. Poli(VIM) FT-IR spekturmu
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Sentezlenen {iriiniin FT-IR spektrumu Sekil 4.3 de verilmistir. Baglanti noktalar
incelendiginde vinilimidazol ile vinil fosfonik asitin basarili bir sekilde sentezlendigi

kanitlanmustir.
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Sekil 4.3. Sentezlenen {iriiniin FT-IR spektrumu
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4.2. Polimer aplike edilmis pamuklu kumasin SEM-EDS goriintiileri

%100 pamuklu kumasin ham, gili¢ tutusur polimer ile muamele edilmis ve yanma
isleminden sonraki lif gériintiileri SEM cihazi ile incelenmistir. islem gdrmemis ham
kumasin lif goriintiilerine bakildiginda liflerde herhangi bir deformasyon olmadigi
gbozlemlenmistir (Sekil 4.4). Polimer ile emdirilmis kumasin yiizey goriintiilerinde
liflerde herhangi bir piiriizliliiglin olmadig1 saplanmamistir (Sekil 4.5). Yanma sonrasinda
Sekil 4.6°da gosterildigi gibi kumasg tizerinde komiirlesme kalintilar1 ve liflerde kopmalar
mevcuttur. Lif goriintiisiinde ise lifte ¢cok az deformasyonlar gézlemlenmistir (Sekil 4.7).

Deneme yapilan kumagin SEM goriintiisii Sekil 4.8” de verilmistir.

M339 = 200KX  EHT= 7.00kV Signal A= SE2 Auto BC = Off
m
H WD= 9.8 mm Scan Speed = 7

Sekil 4.4. %100 pamuklu ham kumagin SEM goriintiisti
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100 ym

Mag= 50X EHT= 500 kV Signal A= SE2 Auto BC =BC
WD= 9.7 mm Scan Speed =7

Sekil 4.5. Polimerin %100 pamuklu kumasa emdirilip yakilmadan 6nceki SEM goriintiisii

o N . 2 ¥ 53 P . .
Mag= 1.00KX  gHr= 7004V Signal A= SE2 Auto BC =BC
M‘ WD= 9.5mm Scan Speed = 7

Sekil 4.6. Yakma islemine tabii tutulan kumasin lif yapisi
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Mag= 50X EHT = 7.00 kV Signal A= SE2 Auto BC =BC ZEISS
,100 rude WD = 9.6 mm Scan Speed = 7

| Ma3% = 280X EHT= 7.00 kV Signal A= SE2 Auto BC=BC
m
H | WD = 9.6 mm Scan Speed =7

Sekil 4.8. Deneme yapilan kumasin SEM goriintiisii

Asagida verilen ham, polimer ve aplike edilmis kumas Orneklerinin SEM-EDS
goriintiilerine bakildiginda yanma ile birlikte icerdikleri atomlarin yiizdelerinin degistigi

goriinmektedir (Sekil 4.9.- 4.10.- 4.11.)
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; HV WD
Name Date Time (kv] Mag ]

4647 3/18/2022 4:19:24PM 7.0 keV 1500x 9.8 mm

cps/eV

Energy [keV]

Sekil 4.9. Ham kumagin SEM-EDS analizi
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WD

MName Date Time
[mm]

Mag

HV
[kv]
4640 3/18/2022 3:52:30 PM 7.0 keV 1500x 9.7 mm

cps/eV
25
20
151 @
] o ]
10
5
0 e ————
1 2 3 4 5
Energy [keV]

Spectrum Carbon Nitrogen Oxygen Phosphorus
Spectrum1 57.03 4,50 31.18 7.28

Sekil 4.10. Polimer kumasin SEM-EDS analizi
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HV WD
Name Date Time [kV] Mag [mm]

4643 3/18/2022 4:.06113PM 7.0 keV 1500x 9.6 mm

cps/eV
251
201
151

1 &

1.
10

5

01 s ———— .

1 2 3 4 5
Energy [keV]

Spectrum Carbon Nitrogen Oxygen Phosphorus
Spectrum 1 49.45 4.07 3761 8.87

Sekil 4.11. Polimer kumasin yanmig SEM-EDS analizi

4.3 Limit Oksijen indeksi (LOJ) test sonuclar

LOI testi Bursa Teknoloji Koordinasyon ve AR-GE Merkezi (BUTEKOM)

laboratuarinda yapilmistir.

%100 pamuklu kumas Ornegine 1:10 flotte oraninda Poli(vinilfosfonik asit-vinil
imidazole)/saf su) olacak sekilde hazirlanan giic tutusur ¢ozeltisi soguk emdirme yontemi
uygulanarak malzemenin kumasa tutunumu saglanmistir. Yapilan LOI testine gore islem
uygulanmamis %100 pamuklu kumasin LOI deger 18.3 iken sentezini yaptigimiz gii¢
tutusur polimer malzemenin yukarda agiklanan yontem ile %100 pamuklu kumasa
uygulanmis LOI test sonucu 31.4 diir. Bu sonugta SEM goriintiilerini destekleyici

niteliktedir...
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5. SONUC

Sentezledigimiz poli(vinilimidazol-vinilfosnonik asit) aktarilmis kumasin ile muamele
yapilmis kumas ile ham kumagin yanma davranisi incelendiginde FR’l1 kumasin etkin bir

sekilde tutugsmay1 geciktirdigini hatta kendi kendine soniimlendigi gozlemlenmistir.

Kiitle polimerizasyonu ile reaksiyon sirasinda ¢oziicii buharlasmadan kaynakl

patlamalarin minimuma indirilmistir.

Pamuklu kumaslarda yiiksek sicakliklarda liflerin a¢ilmasi ile polimerin kumasa daha iyi

difiizyonu ile daha iyi pick-up degerleri bulunmustur.

Sicaklik denemelerinde iyi pick-up degeri 90 0C’de olmasinin sebebi pamuk liflerinin bu

sicaklikta daha iyi agilip malzemeyi hapsetmesidir.
En iyi pick-up degerleri 1:1 flotte oranlarindaki FR/Su karisiminda elde edilmistir.
SEM goriintiileri bu sonuglar1 desteklemektedir.

Kumasa aktarim yontemleri kiyaslanmasinda en yiiksek pick-up degeri 8 saatlik
merserizasyon siiresinde 15 Be’de, 1:1 FR soliisyonunda oldugu goriilmiistiir. Fakat

yikama ile kumasin pick-up degerinin 35.8 diismesiyle yanma davranig1 gostermistir.

Ham kumagin ilk tutusma siiresi yaklasik 15 sn iken polimer kapl kumasin tutusma ve
kendini sontimleme siiresi 36 sn dir. Bu durum polimerin basari ile hem sentezlendiginin

hem de kumasa aktarilmis oldugunun kanitidir.

Reaksiyon stiresinin kisa olmasi, sentez kosulunun kolay ve tepkime sicakliginin kontrol

edilebilir olmasi1 sanayi odakli ¢aligsmalari i¢in dnemlidir.

Sentezlenen FR polimerlerden Poli(vinilimidazol-vinilfosnonik asit) icin patent

basvurusu yapilmis ve Bursa Uludag Universitesi tarafindan desteklenmistir.
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