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OzZET

Bu ¢alismada, komonomer igeren poliakrilnitril (PAN) kumaslara guc tutusur 6zellik
kazandirmak icin bor oksit ve borik asit kullaniimistir. Borlu bilesikler, kumaslara
atmosferik plazma modifikasyonu ve sol-jel yontemlerinin ¢esitli kombinasyonlari
kullanilarak uygulanmistir. Uygulama sonrasi tutusma sureleri, klasik emdirme
yéntemiyle uygulanan kumaslar ile karsilastiriimistir. Bor oksit ve borik asit ile farkh
kosullardaislem géren tim numunelerin tutugsma siresinde artis gérilmastur, ancak
en ylksek artis plazma+sol-jel yontemi sonrasinda elde edilmistir. Kumaslarin
ozellikleri taramali elektron mikroskobu (SEM), termogravimetrik analiz (TGA) ve
Kizilétesi Fourier Déniisiim (FT-IR) analizi kullanilarak incelenmistir. islem géren
numunelerin SEM gorintileri ve FT-IR spektrumlari, bor oksit ve borik asit ile
cesitli kosullarda islem géren tim numunelerde borun varligini géstermistir. TGA
termogramlari, borlu bilesiklerin PAN kumaslarin bozunmaya baglama sicakligini
arttirdigini géstermisgtir.

Application of boron compounds to polyacrylonitrile fabrics by environmentally

friendly methods
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In this study, boron oxide and boric acid were used to impart flame retardant property
to comonomer containing polyacrylonitrile (PAN) fabrics. Boron compounds were
applied to fabrics by using various combinations of the atmospheric plasma
modification and sol-gel methods. After the treatments, ignition times of the
atmospheric plasma and sol-gel treated fabrics were compared with conventional
padding process. Ignition times of all the samples treated with boron oxide
and boric acid has increased, but the highest increase was obtained after the
plasma+sol-gel method. The properties of fabrics were investigated using scanning
electron microscopy (SEM), thermogravimetric analysis (TGA) and Infrared Fourier
Transform (FT-IR) analysis. SEM images and FT-IR spectrums of the treated
samples has shown the presence of boron in all samples treated under various
conditions. TGA thermograms have shown that the boron compounds increased
the onset temperature of the PAN fabrics.

1.Giris (Introduction)

tekstili Uranleri icin gug¢ tutusurluk 6zelligi kazandiril-
masi 6n plana ¢ikmaya baslamigtir. Bu konuda gelis-

Poliakrilnitril (PAN) lifi, yumusaklgi, yline benzer tuse-
si, diger sentetik liflere kiyasla daha iyi antibakteriyel
Ozellik gostermesi ve glnes 1sigina kargi miukemmel
dayanimi ve nispeten dusuk fiyati nedeniyle dnemli bir
sentetik liftir. PAN lifi, genellikle ev tekstili Griinlerinde,
triko ve hazir giyim drunlerinde kullaniimaktadir [1].
Bunlar arasinda, PAN lifinin yogunlukla kullanildigi ev

tirilen yeni yasalara paralel olarak birgok standart da
ortaya konmustur [2]. Ginimizde uygulanan stan-
dartlar ve yasalarda, tutusma esnasinda ve sonrasin-
da olusan kimyasallar ve bunlarin toksisite degerleri
de g6z éniinde bulundurulmaktadir. Ornegin, giic tu-
tusurluk amaciyla kullanilan yardimci kimyasallar ara-
sinda, halojen, fosfor veya sulflr icerenler genellikle

*Sorumlu yazar: ebru.bozaci@ege.edu.tr

17



Bozaci E./BORON 3 (1), 17 - 23, 2018

cevre dostu degildir [1,3]. Glg tutusurluk kazandirma
calismalarinda son yillarda yapilan ¢alismalarda daha
az maliyetli ve ekolojik gul¢ tutusur maddelerin Uretimi
Uzerinde durulmus, toksik maddeler igermeyen gug
tutusur madde kullanimi geligtiriimeye ¢ahlsilmigtir.
Ayrica plazma islemi ile ylizey modifikasyon ve sol-jel
yontemi kullanimi da gevre dostu yeni ydntemler olarak
alternatif olabilir [4].

Plazma, temel veya uyarilmis halde bulunan elektron-
lar, iyonlar ve molekillerden olusan ve toplam yuku notr
olan iyonize gaz olarak tanimlanmaktadir. Maddenin
doérdinci hali olan plazma, materyallerin yizey modi-
fikasyonu igin uygun bir ortamdir. Uretim yéntemlerine,
elde edilen gazin sicakhgina, basincina, pargacik yo-
gunluguna ve iyonlasma derecelerine gore siniflandiri-
labilen plazmalar, polimerizasyon, agilama, temizleme
ve asindirma gibi amaglar igin kullanilabilmektedir [5].

Sol-jel yontemi, son yillarda, tekstil Griinlerinde uygu-
lanmaya baslamis ve oldukga ilgi gérmustir. Sol-jel
yontemiyle tekstil materyallerine kalici antimikrobiyel-
lik, antiultraviyole, superhidrofobluk, burusmazlik gibi
Ozellikler kazandirilmasi Uzerine cesitli calismalar bu-
lunmaktadir. Sol-jel yéntemi, materyalin yapisini boz-
madan farkli tekstil ylzeylerine organik ve inorganik
bilesiklerin etkili bir sekilde hapsedilmesini saglamakta,
ihman iglem kosullarinda uygulanabilmektedir. Sol-jel
yontemi, tetraetoksisilan (TEOS), titanyum tetraizop-
ropoksit, tetraetoksisilan ve aliminyum izopropoksit
gibi (yar) metal alkoksitler gibi baglaticilarin hidrolizi
ve kondenzasyonunu igeren, tamamen hibrid inorganik
veya organik-inorganik kaplamalar olusturacak sekilde
gerceklesen iki adimli reaksiyon esasina dayanmakta-
dir [6]. ilk adimda herhangi bir inorganik veya organik
maddenin homojen bir sekilde ¢ozelti veya suspansi-
yonu hazirlanmakta ve jellestirme yapildiktan sonra bu
madde katilasan matris igerisine fiziksel olarak baglan-
maktadir [7]. Bu ydntem kullanilarak, farkl bilesimdeki
glc tutusurluk saglayan kimyasallar gesitli kumas yU-
zeylerine homojen bir sekilde kaplanabilmektedir. Sol-
jel yéntemi ayni zamanda liflerin veya kumaslarin ter-
mal ve yanma davraniglarini geligtirebilmektedir. Sol-jel
yontemi ile olugan kaplamalar, yalitkan olarak fiziksel
bir bariyer olusturmakta, boylece polimer ylzeyini ko-
rumaya yardimci olmaktadir. Ayrica glgc tutusur icerikli
bilesiklerin 1sil pargalanma islemi sirasinda malzeme
yuzeyine go¢ etmesiyle, tekstil malzemesinin gug tutu-
surluk ve yanma davranigi gelismektedir [6].

Diinyada bor rezervlerinin % 72’sine sahip ulkemiz,
diinya uretiminin de % 32'sini karsilamaktadir. Daha
¢ok metalimsi davranis gosteren bor (B) elementi, do-
gada oksijen ile birlesik halinde bulunmaktadir. Bor ala-

simlari, bor tuzlari ve organometalik bor kompleksleri
genellikle kimya, enerji, deterjan, ilag, kozmetik, as-
keri, ingaat, uzay ve havacilik sektorlerinde ileri tek-
noloji malzemesi olarak birgok kullanim alani bulmak-
tadir [8]. Isiya dayanikli cam yapiminda kullanilan bor
minerali motor yaglari ve c¢elik jantlarin yapisinda da
bulunmaktadir. Ara¢ dig boyalarina ilave edilen bor
minerali, parlakhdi arttirmasinin yani sira gizilmesi-
ni engellemektedir. Bor bilesikleri tekstil sanayiinde,
gug¢ tutusurluk maddesi, agartici, nisasta esasli hasil
maddelerinin viskozite degerlerinin ayarlanmasi, gibi
cesitli alanlarda kullaniimaktadir [9-10].

Son yillarda bor bilesiklerinin tekstil endustrisinde
konvansiyonel gug¢ tutusurluk maddelerine alterna-
tif olarak siklikla kullanildigi gértlmektedir. Tutugsma
sicakhginin yiksek olmasi ve gevreyi kirletecek emis-
yon aciga c¢ikarmamasi gibi 6zelliklere sahip olan
borun gug¢ tutusurluk maddesi olarak kullanimi ko-
nusunda galismalar giin gegtikgce artmaktadir. Dusik
uguculuk degerine sahip, ¢evre dostu ve toksik gaz
salinimina neden olmayan borlu bilesikler, polimer
zincir oksidasyonu igin bariyer gorevi goéren camsi
koruma tabakasi olusturmakta ve yanan malzemenin
Uzerini oksijenle temasini kesecek sekilde kaplayarak
yanmayi bastirmaktadirlar [11].

Bu calismada, komonomer iceren poliakrilik lifle-
rinden Uretilen kumasglara gug¢ tutusurluk o6zelligi
kazandirilmak amaciyla bor oksit ve borik asit bile-
sikleri kullaniimistir. Kumasglara uygulama yontemi
olarak emdirme, atmosferik plazma, sol-jel ve bunla-
rin kombinasyonlari kullaniimigtir. Kumaslarin kimya-
sal yapisi Kizil Otesi Fourier Dénlisim spektrumlari
(FTIR-ATR) ile karakterize edilmis, ylzey morfolojisi
taramali elektron mikroskobu (SEM) ve termal daya-
nimi termogravimetrik analiz (TGA) ile arastiriimistir.
islem goren ve gérmeyen numunelerin tutusma ve
hidrofilite 6zellikleri de incelenerek birbirleri ile karsi-
lastiriimistir.

2.Malzemeler ve yontemler (Materials and methods)
2.1. Malzemeler (Materials)

Calismada, komonomer iceren poliakrilik liflerinden
Uretilmis (PAN) 6rme kumas kullaniimistir. Kumasin
Ozellikleri Cizelge 1’de verilmistir. Gug tutusurluk et-
kisi kazandirmak amaciyla kullanilan bor oksit (B,O,)
ve borik asit (H,BO,) Eti Maden Isletmeleri’nden te-
min edilmistir. Denemelerde kullanilan tetraetilortosi-
likat (TEOS, Sigma-Aldrich, %100), etanol (C,H,OH,
%96, Merck) ve hidroklorik asit (HCI, %37, Merck)
temin edildigi sekilde, ayri bir saflastiriima isleminden
gecirilmeden kullaniimistir.

Cizelge 1. Calismada kullanilan kumasin 6zellikleri (Properties of the fabrics used in the study).

iplik Numarasi Gramaj

Cozgii Sikhgr  Atki Sikhgi

Ne 20 237,6 g/m”

10 ilmek/cm 9 sira/cm
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2.2. Yontemler (Methods)

25 g/L bor oksit ve 25 g/L borik asit iceren ¢ozeltiler,
PAN kumaslara Ug¢ farkh yéntem ve kombinasyonlari
kullanilarak uygulanmigtir. Uygulama ydntemleri ola-
rak sadece emdirme, atmosferik plazma+emdirme,
sol-jel ve atmosferik plazma+sol-jel yontemleri kulla-
nilmistir. Emdirme iglemi igin bor oksit ve borik asit
distile suda ¢Ozildikten sonra, kumaglara A. %100
olacak sekilde emdirilmistir. Emdirilen numuneler, 80
°C’de 5 dakika kurutulmus ve 130 °C’de 3 dakika fikse
edilmigtir.

Plazma iglemlerinde kullanilan laboratuar olgekli at-
mosferik plazma cihazi alternatif akim altinda galisan
dielektrik bariyer desarj (DBD) plazmadir [12]. Elekt-
rotlar arasi mesafe 0,2 cm’dir. Numuneler elektrotlar
arasindan kontini sekilde gecirilmigtir. Plazma islemi
argon gazi ortaminda 40 saniye ve 50, 100 ve 150 W
plazma glcu uygulanarak gergeklestirilmistir.

Sol-jel yontemi regetesi Cizelge 2'de verilmistir [13].
Deneylerde A, orani %100 olarak galigiimistir. Numu-
neler 80 °C ve 5 dakika kurutulmus ve 130 °C ve 3
dakika fikse edilmistir.

Cizelge 2. Sol-jel ¢ozeltilerinin hazirlanmasinda kullanilan
recete (The recipe of sol-gel solutions).

Madde Miktar (ml)
TEOS 15
Etanol 50

Su 32

HCI 10

2.3. Karakterizasyon c¢aligsmalari (Characterization)

Plazma igleminin etkinligini dederlendirmek amaciyla
kullanilan, en yaygin ve basit ydntemlerden birisi hid-
rofilite 6lgimuduir. Hidrofilite degerleri AATCC 79-1992,
standardina gdre belirlenmistir. Bu standarda gore,
tekstil malzemelerinin su emme 6zelligi, suyu emme
suresi esas alinarak belirlenmektedir. Kasnaga gergin
ve diz olarak yerlestirilen kumaslarin farkli bolgelerine
damlatilan 20 pl suyun, kumas Uzerinde emilim sure-
si gozlenmistir. Olctimler bes tekrarli olarak yapilimis
ve ortalama degerler g6z dnine alinmistir. Numune-
lerin yanma davranigi BS EN ISO 6940 standardina
gore SDL Atlas M 2333 AutoFlamm cihazi kullanilarak
test edilmistir. Sonuglar on numunenin tutusmasi igin
Olculen alev uygulama surelerinin agirlikli ortalamasi
olarak verilmistir. islem géren ve gérmeyen numune-
lerin ylizey morfolojileri taramali elektron mikroskobu
(SEM-EDS, Carl Zeiss 300VP, 2000x) kullanilarak
incelenmistir. SEM analizinden dnce numunelerin yu-
zeyi altin kaplanmistir. Kumaslarin termal davranislari
TGA (Shimadzu, TGA 50) kullanilarak tespit edilmis-
tir. Termogravimetrik analiz, 15 °C/min 1sinma hizinda
35-723,5 °C araliginda, 1 ml/min akisindaki azot at-
mosferinde gergeklestiriimistir. Analiz igin aliminyum

kaplar kullaniimisti. Numunelerin Kizilétesi Fouri-
er Donusim spektrumlari ATR-FTIR (Perkin Elmer,
Spectrum 100) kullanilarak alinmistir. Spectrumlar 4
cm™' ¢ozindrlikte 4000-400 cm™' dalga boyu araligin-
da 25 6lgimun ortalamasi olarak verilmistir.

3. Sonuglar ve tartisma (Results and discussion)
3.1 Hidrofilite testi (Hydrophility test)

Cizelge 3'te islemsiz ve belirtilen farkli kosullarda at-
mosferik plazma islemi goren kumaslarin damla emi-
lim sureleri verilmigtir.

Cizelge 3. Plazma islemi uygulanmis kumaslarin hidrofilite
degerleri (Hydrophilicity values of the plasma treated fabrics).

Plazma iglem Damla emilim

guicii (W) siresi (s)
Islemsiz >360
50 360
100 18
150 37

Hidrofob olan islemsiz kumasin hidrofilligini arttirabil-
mek amaciyla 50, 100 ve 150 W gti¢lerinde argon gazi
ortaminda plazma modifikasyonu gergeklestiriimis-
tir. Hidrofillik, direkt olarak ytzey enerjisiyle iliskilidir.
Enerji olarak daha dengeli olan ylzeyler, daha az 1s-
lanabilmektedir. Liflerin plazma ile modifikasyonu, lif
ylzeylerinin oksidasyonuna ve bozunmasina neden
olmaktadir. Oksidasyon, ylzey enerjisinde artisa ne-
den olan oksitlenmis fonksiyonel gruplar meydana
getirirken, bozunma ise esas olarak liflerin ylizey mor-
folojisini degistirmektedir [14]. Cizelge 3’te verilen so-
nuglardan, 50 W gug ile uygulanan plazma igleminin
hidrofilite icin yeterli olmadigi goértilmektedir. Plazma
islemi esnasinda uygulanan gucuin arttiriimasi ile PAN
kumaslarin islanabilirlik performanslarinda ciddi iyi-
lesmeler oldugu gérilmiistiir. islemsiz ve 50 W giig
altinda islem goéren kumaslarda, kumaslarin Uzerine
damlatilan damlalar en az 6 dakika boyunca kumas
tarafindan emilmeden damla formunda kalirken; is-
lem glctinin 100 W Ustliinde uygulandidi kumaslarda
damlalar sirasiyla 18 ve 37 saniyede emilmistir. 100 W
gucun hidrofilite artisinda daha etkili oldugu tespit edil-
mistir. 150 W giciinde argon plazma uygulandiginda
hidrofilitenin azalmasi PAN polimerinin yapisinda bu-
lunan hidrofilik-CN gruplarinin plazma iglemi sirasinda
uzaklagsmasiyla agiklanabilmektedir [15]. Calismaya
en dusuk damla emilim suresinin elde edildigi 100 W
argon plazma ile devam edilmigtir.

3.2 Yakma testi (Burning test)

BS EN ISO 6940 Standardi gore test edilen numu-
nelerin tutusma streleri Cizelge 4’te gosterilmektedir.
Islem gérmemis numune, 1 s’de tutusmustur.
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Gizelge 4. islem géren numunelerin tutusma siireleri (The
ignition times of treated samples).

Tutusma Siiresi

Madde Yontem (s)
Emdirme 7,6
Plazma + Emdirme 9,0
Bor Oksit Sol-Jel 8,7
Plazma + Sol-Jel 13,2
Emdirme 9,0
Plazma + Emdirme 10,4
Borik Asit  Sol-Jel 9,6
Plazma + Sol-Jel 15,0

Kumaglara gug tutusurluk 6zellik kazandirmak ama-
ciyla borik asit ve bor oksit bilesikleri farkli yontemlerle
kumaslara uygulanmistir. Kazandirilan gug tutusur-
luk 6zelliginin etkilerini dlgmek icin yatay yakma testi
yapilarak tutusma sureleri dikkate alinmistir. Sadece
emdirme yontemi uygulanan numunelerde tutusma
suresi 10 s’yi gegcememistir. Plazma+emdirme ve sol-
jel metotlari kullanilarak yapilan denemelerde de tu-
tusma surelerinde 6nemli bir artis gdézlemlenmemistir.
Plazma ve sol-jel metotlari bir arada kullanarak borik
asit ve bor oksit uygulanmistir. Plazma+sol jel yontem-
lerinin kombinasyonu uygulanan numunelerin tutusma
surelerinin 10 s'den fazla oldugu gézlemlenmistir. Uy-
gulanan tim yoéntemlerde tutusma sureleri karsilasti-
rildiginda, borik asidin etkisinin bor oksite kiyasla daha
iyi oldugu goézlenmistir.

3.3 FT-IR analizi (FT-IR Analysis)

FT-IR analizi spektrumlari Sekil 1 ve 2'de gosterilmistir

wT

|
| 2241

3198 2922

islemsiz PAN kumasin FT-IR spektrumunda bulunan
2921 cm™" deki absorpsiyon piki alifatik C-H gerilme tit-
resimini gostermektedir. 2243 cm™' ve 1453 cm™'de go6-
rilen pikler poliakrilnitrilin karakteristik pikleridir ve si-
yan grubunun (-C=N) karakteristik bag titresimine aittir
[3]. Ayrica, 1730 cm™ deki bant R-O-CO-N titresimi ve
1370 cm™" deki bant C-N gerilimi nedeniyledir [16,17].
1231 cm™ de gorilen pik kopolimer olarak kullanilan
vinil asetattan kaynaklanmaktadir. C-C tek baglarinin
piki 1070 cm™ de gorilmustir [18]. Bor oksit ve borik
asit ile islem goéren tim kumaslarda yeni pik olusum-
lari tespit edilmistir. 3200 cm™" civarindaki absorbsiyon
bandi O-H gerilme titresimleri nedeniyle goriimustur.
1452 civarindaki absorpsiyon piki B-O gerilme titresi-
mine atfedilmistir ve B-C absorpsiyon bandi 1190 cm™'
civarinda olusmustur. 750-720 cm™ civarindaki bant
C=0 egilmesini gostermektedir [17,19]. Olusan bu
yeni pikler, bor oksit ve borik asit ile ¢esitli kosullarda
islem goren tim numunelerde borun bulundugunun
gostergesidir.

3.4 SEM analizi (SEM Analysis)

islem gbéren ve gérmeyen numunelerin taramali
elektron mikroskobu goruntileri Sekil 3'te verilmekte-
dir.

Sekil 3 a’'da islemsiz kumasin ylzeyinde egirme sira-
sindaki yiksek oranli gerdirme nedeniyle olusan uzun-
lamasina catlaklar oldugu goérulmektedir [1]. Plazma
modifikasyonunun polimer ytzeyini 6zellikle de morfo-
lojisini etkiledigi bilinmektedir. Sekil 3 b’de plazma mo-
difikasyonu sonrasinda liflerin ylzeyinde plazmanin
asindirma etkisi nedeniyle meydana gelen degisiklik-
ler agikga gorulmektedir. Plazma iglemi goren ylzey-
lerde, purazIUlik artmig, mikrokraterler ve dalgalanma
benzeri olusumlar gézlenmistir [20]. Bu durum, plazma

1370
1453

1231 56

1387

1446 | 2a
Tl 1194
S5

1070
1732

40000 3600 3200 2300 2400 2000

1200

-1

100 1400 1200 1000 00 a50.0

Sekil 1 a) islemsiz, b) bor oksit ile emdirme, ¢) plazma+bor oksit ile emdirme, d) sol-jel+bor oksit ) plazma+sol-jel+bor oksit
islemi goren PAN kumaslarin FT-IR spektrumlari (FT-IR Spectrums of a) untreated, b) padded with boron oxide, c) plasma+ padded
with boron oxide, d) sol-gel+ padded with boron oxide, €) plasma+sol-gel+ padded with boron oxide).

20



Bozaci E. /BORON 3 (1), 17 - 23, 2018

%T

123l 94

2923

4000.0 3600 3200 2800 2400 2000 1200 1600 1400 1200 1000 200 a30.0

cm-1
Sekil 2 a) islemsiz, b) borik asit ile emdirme, c¢) plazma+borik asit ile emdirme, d) sol-jel+borik asit e) plazma+sol-jel+borik
asit islemi géren PAN kumaslarin FT-IR spektrumlari (FT-IR Spectrums of a) untreated, b) padded with boric acid, c) plasma+ padded
with boric acid, d) sol-gel+ padded with boric acid, e) plasma+sol-gel+ padded with boric acid).

E ek o] plor i o X -E s ot — Sy e o X " i
Sekil 3 a) islemsiz, b) plazma, c) bor oksit ile emdirme, d) borik asit ile emdirme, e) plazma+bor oksit ile emdirme, )
plazma+borik asit ile emdirme, g) sol-jel+ bor oksit, h) sol-jel+ borik asit, 1) plazma+sol-jel+bor oksit islemi géren, i) plazma+sol-
jel+borik asit islemi géren PAN kumaslarin SEM gorintileri (SEM images of a) untreated, b) plasma, c) padded with boron oxide, d)
padded with boric acide, e) plasma+ padded with boron oxide, f) plasma+ padded with boric acide, g) sol-gel+ boron oxide, h) sol-gel+ boric
acide, 1) plasma+sol-gel+ padded with boron oxide, j) plasma+sol-gel+ padded with boric acide).
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asindirmasinin etkisiyle 6zgul ylzey alaninda dnemli
bir artisin oldugunun géstergesidir. Ozgiil yiizey alanin
artmasi nem adsorpsiyonun artmasina ve lif ylizeyine
tasinmasina yardimci olmaktadir. Yizeyde meydana
gelen bu degisimlerin hem pargaciklarin hem de uygu-
lanan kaplamalarin liflere tutunmasini arttirdigi bilin-
mektedir [14]. Plazma modifikasyonu sonrasinda lifler
Uzerindeki bor miktarinin arttigi SEM fotograflarindan
gorulebilmektedir (Sekil 3 ¢, d, e ve f). Sekil 3 g ve h'de
sol-jel islemi gbéren kumaslarin islemsiz numuneye
g6re daha dizgln bir yapida oldugu ve uzunlamasina
¢atlaklarin ince bir tabaka ile kaplandigi tespit edilmis-
tir. Plazma modifikasyonu sonrasinda sol-jel yonte-
mi ile bor oksit ve borik asit uygulanan numunelerin
kaplamalarinin, sadece sol-jel uygulananlara kiyasla
daha yogun, daha dizgun ve dusik gézenekli yapida
oldugu go6zlenmigtir. Liflerin yapisinda bulunan eni-
ne catlaklar neredeyse tamamen gortilmez olmustur
[21]. Bor oksit ve borik asit ile ¢esitli kosullarda islem
g6ren tim kumaslarin SEM goérintulerinde bor parca-
ciklari gérilmektedir. Emdirme yontemi ile islem goren
kumaslarda partikiller ¢cok net bir sekilde goérilirken
sadece sol-jel ve plazma+sol-jel yontemi ile iglem go6-
ren kumaslarda ise yuzeyin kaplanmasi nedeniyle par-
tiklller daha zor secgilmektedir.

3.5. Termogravimetrik analiz (Thermogravimetric
analysis-TGA)

Plazma, sol-jel ve bor oksit ile islem goren, plazma,
sol-jel ve borik asit ile islem goren ve islemsiz kumas-
larin termal kararhligi termogravimetrik analiz kullani-
larak incelenmistir ve sonuglar Sekil 4'te gosterilmistir.

islemsiz, plazma+sol-jel+borik asit islemi géren ve
plazma+sol-jel+bor oksit islemi géren PAN kumaslarin
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bozunmaya baslama sicakliklari sirasiyla, 287,69,
335,02 ve 339,73 °C olarak bulunmustur. Bor oksit ve
borik asit kullanimi ile bozunmaya baglama sicakligin-
da yaklasik 50 °C’lik bir artis elde edilmistir. Bozunma
miktarlari ise sirasiyla % 58,56, 61,33 ve 60,59 olarak
tespit edilmistir. PAN kumaslara borlu bilesiklerin ilave-
si kiitle kaybini dnemli oranda etkilememistir. inorganik
bor bilesikleri yanma esnasinda malzeme ylzeyinde
camsi koruyucu tabaka olusturarak, yanma icin gerek-
li oksijen ve Isiya karsl koruma goérevi yapmaktadirlar
[22]. Calismada kullanilan borik asit isitildiginda bor
okside donugmektedir. 325 °C Uzerindeki sicakliklarda
ise bor oksit camsi yapi olusturmakta ve sadece 500
°C’de dokdilebilir duruma gelmektedir. Camsi kaplama
ve kdmur olusumuna karsl kuvvetli egilim, malzeme-
nin oksijen ve isiya karsi bagarili sekilde korunmasi-
ni saglamaktadir [22]. TGA termogramlarindan, islem
gbren ve gérmeyen numunelerin bozunma miktarlari
birbirine yakin olmasina ragmen bozunmaya baglama
sicakliklarinin daha ylksek sicakliklara ¢iktigi belirlen-
migstir. Bu veriler, termal dayanimin arttigini destekle-
mektedir ve glg tutusurluk testi ile uyumludur [23].

4. Sonuglar (Conclusions)

Bu galismada, bor oksit ve borik asitin PAN kumaglar
icin gu¢ tutusur madde olarak kullanilabilirligi arastiril-
mistir. Borlu bilesikler ilk defa plazma modifikasyonu
ve sol-jel yontemlerinin ¢esitli kombinasyonlari kulla-
nilarak PAN kumaslara aktariimistir. Plazma modifi-
kasyonu sonrasinda PAN kumaslarin hidrofilitesinde
onemli oranda artis tespit edilmistir. Borlu bilesikler ile
islem goéren numunelerin tutugsma sureleri incelendi-
ginde plazma ve sol-jel ydntemlerinin kombinasyonu
ile islem gdren numunelerin tutusma surelerinin 10
s’den fazla oldugu goézlemlenmistir. Klasik emdirme
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Sekil 4 a) islemsiz, b) plazma+sol-jel+borik asit islemi géren, c) plazma+sol-jel+bor oksit islemi géren PAN kumaslarin TGA
termogramlari (TGA termograms of a) untreated, b) plasma+sol-gel+ padded with boric acide, c) plasma+sol-gel+ padded with boron

oxide).
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yontemiyle uygulamaya kiyasla plazma ve sol jel yon-
temlerin tutusma siresinde artis meydana getirdigi
gordimustar.

Bor oksit ve borik asit ile islem géren kumaslarin FT-
IR spektrumlarinda yeni pik olusumlari tespit edilmistir.
SEM mikrograflari, plazma modifikasyonu sonrasinda
liflerin ylzey pUrizluginun arttigini ve sol-jel yontemi
ile ise liflerin ylzeyinin ince bir tabakayla kaplandigini
gOstermistir. TGA termogramlari incelendiginde, borlu
bilesikler ile islem sonrasinda PAN kumaslarin bozun-
maya baslama sicakliklarinin arttigi belirlenmistir. Bu
¢alismada, borlu bilesiklerin ¢cevre dostu yontemler ile
birlikte uygulandiginda PAN kumaslarin gu¢ tutusurluk
Ozelligini gelistirdigi sonucuna varilimistir.
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