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OZET

Katyonizasyon isleminin pamuklu kumaslarin bazi dzelliklerine etkisinin belirlenmesi amaciyla yapilan galismada,
pamuk liflerinin yiizeyinde katyonik bélgeler olusturmak igin 2 3-epoksipropiltrimetilamonyum kloriir (EP3MAC)
kullanilmustir. Katyonizasyon isleminden gecirilen pamuklu kumaslarin FTIR-ATR ve XPS analizleri, beyazlik
dereceleri ve sarlik indisleri ile iplik mukavemeti testleri gergeklestirilmigtir.
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THE EFFECT OF CATIONIZATION PROCESS ON SOME
PROPERTIES OF COTTON FABRICS

ABSTRACT

For determining the effect of cationization process on some properties of cotton fabries, 2,3-
epoxypropyltrimethylammonuium chloride (EP3MAC) were used to create cationic regions on the surface of cotton
fibers. FTIR-ATR and XPS analysis, degrees of whiteness and yellowness indices and yarn strength tests were
performed for cationized cotton fabrics.
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1.GIRIS

Tekstil materyallerinin yiizey yiikiinii degistirerek fonksi-
yonel dzellikler kazandirmak amaciyla kimyasal ve fiziksel
olarak bircok yiizey modifikasyon teknigi kullamlmaktadir.
Kimyasal modifikasyon teknikleri viizey bigimlendirme,
foto agartma, plazma uygulamalan ve epoksi siibstitiisyon
reaksiyonlarini icermektedir [1]. Katyonizasyon islemi ise
seliiloz esash tekstil liflerinin yilizey modifikasyonu igin
literatiirde yaygin olarak kullamlmaktadir.

Bugiin pamuklu kumaslarin direkt ve reaktif boyarmadde-
ler ile boyama islemi ¢ok fazla enerji ve su kullanimu
gerektiren bir uygulamadir. Ticari olarak elde edilebilen
¢ogu direkt ve reaktif boyarmadde pamuk i¢in sadece simir-
li bir afiniteye sahiptir. Pamuk lifleri, su igerisinde negatif
yizey yikler1 olusturmakta ve bu yiikler anyonik
boyarmaddeleri itmekte ve ¢cektirme yontemine gore boya-
ma gergeklestirilememektedir. Bu afinite eksikligi genel-
likle boya banyosunda yiiksek konsantrasyonlarda elek-
trolit (sodyum kloriir, sodyum siilfat) kullanilmas ile yiik-
sek sicakliklarda uzun boyama siirelerinin kullanilmasi ile
elimine edilmeye galisilmaktadir. Yiiksek konsantrasyon-
larda elektrolitler, dnemli bir rol oynamakta, pamuk lifler
iizerinde olusan negatif yiiklerin iistesinden gelmekte ve
boyarmaddenin ¢oziiniirligiini azaltmaktadir. Cok adimh
durulama ve art yikama islemleri fiske olmamis boyar-
maddenin uzaklastirnlmasim saglamaktadir. Genellikle bir
polimerik fikse ajani, boyanan liflerin yas hashk ozellik-
lerini gelistirmek amaciyla kullamlmaktadir. Sonugta,
tipik bir pamuk boyahanesinde fazla miktarda boyarmadde
ve kimyasal iceren yitksek hacimlerde atik su olusmaktadir
[2, 3]. Bu nedenlerle, son zamanlarda direkt, reaktif ve
kiikiirt boyarmaddeleri gibi anyonik boyarmaddeler ile
pamugun boyanabilirligini gelistirmek i¢in katyonik ajan-
lar ile pamugun katyonizasyon islemi birgok arastirmaci-
nin galisma konusu olmustur [3-11].

Katyonik pamuk, dzellikle kuaterner amonyum (3-kloro-
2-hidroksi propil trimetil amonyum kloriir) veya tigiinciil
amonyum bilegenleri ile pamugun eterlesme reaksiyonu
sonucu tiretilmektedir [ 12].

3-kloro-2-hidroksi propil trimetil amonyum kloriir
(EP3MAC) ucuz ve az toksik bir kimyasaldir. Lif modifi-
kasyonu i¢in katyonik reaktant olarak 2,3-epoksi propiltri-
metil amonyum kloriir (1) kullanilmasi durumunda, bu

reaktif reaktant 3-kloro-2-hidroksi propil trimetil amon-
yum kloriir (CHP3MAC) (2) ile bir alkalinin reaksiyonu ile
elde edilmektedir.

T fis
CHaCHCH N=CHy ——— Ctiy—CHCH,N—CHy
Cl HO  CH, o CHg

2 1

The Journg] of Textilas and Engingar

¥iL 1B -5AaYi Bl

EP3MAC, eter olusturmak icin alkali kosullar altinda
alkoller ile reaksiyona girmekte ve pamuk lifleri ile reaksi-
yona girdigi zaman modifiye bir if (3) olusturmaktadir.

CH,OH OH
OH
. OH P
" N
OH CHQOCHQ?HCHQN{CHﬂg
OH

3

EP3MAC'in alkali ¢ozeltisi ile reaksiyonunda, pamuk
lifleri ile reaksiyona girmeyen 2 3-dihidroksi propil
trimetil amonyum kloriir de (4) olusmaktadir.
Kullanilan reaksiyon kosullarina bagli olarak
baslangicta olusan epoksi gruplarimin % 20-50'si bu
reaktif olmayan materyale hidrolize olmaktadir.

Hs - ?_l;ta
Ctig—CHCH N—CHy ——-— GH,CHCH,N"CHq
(o] CH; OH OH CHs
1 4

EP3MAC ile reaksiyonun bir sonucu olarak, pamuk
polimer zincirlerine kovalent olarak baglanan katyonik
boyarmadde bolgelerine sahip olmaktadir. Bu boyarmadde
bolgeleri anyonik direkt ve reaktif boyarmaddeleri
kuvvetlice ¢ekerek, pamuk lifleri iizerine flotteden
boyarmaddenin ¢ekilmesi i¢in, normalde kullanilmasi
gereken biiyiik miktarlardaki elektrolit olmadan, boyama
isleminin olusmasini saglamaktadir [2].

Polimerik sistemlere EP3MAC dahil edilmesiyle;
I. Polar materyallere kars: gelismis adhezyonla
birlikte artan katyonik polarite,
[I. Anyonik materyaller i¢in artan afinite ve
I11. Suda oldukga fazla ¢oziinen kuaterner amonyum
gruplarindan kaynaklanan artan higroskopisite
(su alma yetenegi) ozelligi saglanmaktadir [13].

Onceki calismalar incelendiginde, alkali olarak NaOH
(sodyum hidroksit), Na,CO, (sodyumkarbonat) ve
NaHCO, (sodyum bikarbonat) kullamildigi g¢alismalar
yapilmistir. Katalizor olmadan reaksiyonun olusmadig
tespit edilmistir, En fazla reaksiyon olusumu NaOH ile
elde edilmisken, en diisik NaHCO, ile elde edilmistir.
Belirli bir limit degere kadar katalizér konsantrasyonunun
arttirtlmasi reaksiyonun olusumunu arttirirken, bu deger-
den sonra diismektedir. Bunun nedeni, alkali hidrolizinden
dolay1 NaOH konsantrasyonunun ¢ok fazla arttinlmasinda
reaktif olmayan 2,3-dihidroksi propiltrimetil amonyum
kloriire doniigmesidir [13, 14].
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EP3MAC ile pamuk gesith reaksiyon kosullan altinda
reaksiyona girebilmektedir. Pamuga ¢ektirme, pad-batch
(emdirme-bekletme), pad-bake (emdirme-kurutma), pad-
stecam (emdirme-buharlama), jig-exhaust (jigger-
gektirme), jet-exhaust (jet-gektirme) gibi farkh yontemler
ile uygulanabilmektedir. Gegmiste yapilan ¢ahgmalarda,
pad-batch, pad-bake, pad-steam, jig-exhaust ve jet-
exhaust yontemleri igin reaksiyon etkinligi sirasiyla % 45,
35,22,9 ve 3 olarak bulunmustur [2, 12].

Katyonizasyon iglemi pamugun kolay boyanabilmesi i¢in
kullamlabilecek bir yontem olmakla beraber, pamugun
bitim islemleri 6ncesinde kimyasal yiizey modifikasyonu
igcin de kullamlabilmektedir. Yaptugimiz daha oOnceki
¢alismalarda katyonizasyon islemini bir nanofabrikasyon
yintemi olan ¢ok tabakal kaplama yonteminin 6n hazirhi g
olarak pamuklu kumaglara uygulanmistir. Katyonizasyon
islemi sonucunda yiizeyde elde edilen katyonik yiiklii
gruplar ile yan-iletken nanopartikiillerin elektrostatik
kuvvetler ile baglanmasi saglanmis ve biylece pamuklu
kumasa fonksiyonel 6zellikler kazandirilmistir [ 15-18].

Katyonizasyon isleminin kumaslarin bazi  6zellikleri
iizerine etkisinin belirlenmesi amaciyla yapilan bu
¢alismada, katyonizasyon isleminden gegirilen pamuklu
kumaslarin FTIR-ATR ve XPS analizleri gergekles-
tirilmastir. Ayrica kumaslann beyazhik dereceleri ve sarihk
indisleri belirlenmistir. Iplik mukavemeti degerleri
olgiilmiis ve Anova istatistiksel analizi gergeklestirilmigtir.

2. MATERYAL VE METOD

(Calismada merserizasyon ve agartma islemler: yapilnms %
100 pamuklu kumas kullamlmustir. Pamuklu kumag
bezayag dokuma, 138,84 g/m’ gramaja sahip, 56 ¢ozgii/tel
ve 31 atki/'tel sikhiga sahiptir. Pamuklu kumas, tizerindeki
on terbiye islemlerinden kaynaklanabilecek iyonik
gruplannin uzaklastinlmasi amaciyla non-iyonik yikama
maddesi ile yikama isleminden gegirilmistir. Pamuklu
kumas, katyonizasyon isleminden once yaklasik olarak 18
cm x 25 cm boyutlarinda kesilmistir.

Pamuk liflerinin yiizeyinde katyonik bolgeler olusturmak
icin 2 3-epoksipropiltrimetilamonyum klorir (EP3MAC)
kullanilarak katyonizasyon iglemi yapilmigtir (Hauser ve
Tabba, 2001). Katyonizasyon islemi igin 3-kloro-2-
hidroksipropil trimetilamonyum kloriir (CHP3MAC, %
65) ve sodyum hidroksit (NaOH, % 50) Aldrich firmasin-
dan temin edilmisti. EP3AMAC, CHP3MAC ile NaOH
reaksiyonu ile elde edilmigtir. 100 g CHP3IMAC ved45.5 g
NaOH 200 ml deiyonize su igerisinde kanstinlmigtir. Bu
¢ozelti pamuklu kumasga laboratuar tipi yatay Fulard (Atag
Marka) makinesinde emdirilmis ve kumas numunleri 24
saat standart atmosfer sartlan altinda (20 'C ve % 65 nem)
kilitli numune torbalarinda bekletilmistir. 24 saat sonunda
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katyozinasyon islemi uygulanan pamuklu kumaslar 60 °C
sicaklikta etiivde kurutulmustur.

Minolta 3600d marka Spektrofotometre iglem gormemig
ve katyonizasyon isleminden gegirilmiy kumaslarin
ASTM D 1925 ve ASTM E 313 Standartlanina gore sanhk
dereceleri ve D 65 151k kaynag kullamlarak Stensby
formiiliine gore beyazhik indislerinin belirlenmes:
amaciyla kullanilmstar.

Katyonizasyon isleminden gegirilen kumaslann, Mg
Kalpha kaynagi (300 Watt, 0,90 V) kullamlarak genel
tarama ve kismi tarama analizlerinin yapilmasi igin X-151n
Fotoelektron Spektroskopisi (XPS) kullamlmis ve
kumaslarin % clement analizleri de elde edilmistir. Fourier
Infrared Transform Spekroskopisi (FTIR) ve ATR objektifi
ile kumas yiizeyinden FT-Raman spektrumlarimin alinmasi
Bruker IFS 66/S FTIR marka Fourier infrared Transform
Spekroskopisi ile gergeklestirilmistir. 2 cm”' goziiniirliikte
4000-400 ¢cm' dalga boyu arahifinda spektrumlar elde
edilmistir.

Lloyd LRSK Plus marka mukavemet dlgiim cihaz ile
islem gormemis ve katyonizasyon igleminden gegirilmisg
kumaslardan ¢ikartilan 20 atki ve 20 ¢ozgii ipliklerinin
kopma mukavemeti degerleri TS 245 EN ISO 2062
standardina uygun olarak ol¢iilmiistiir. Calismada, atk: ve
¢ozgii ipliklerinin mukavemet test sonuglarimin
istatistiksel analizi igin SPSS 16.0 Istatistik Paket
Programi kullamlmistir. Katyonizasyon isleminin
pamuklu kumas mukavemeti iizerine etkilerinin
karsilastinlmasinda sonuglarin degerlendirilmesi igin One
way-ANOVA testi uygulanmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA

Seliiloz ile EP3MAC reaksiyonundan olusan katyonizasyon
islemi sonucunda seliilozun element igerifine Azot (N)
clementi dahil olmaktadir. Sekil 1'de de goriildiigi gibi,
katyonizasyon isleminin gergeklestgiginden emin olmak
icin selitlozun igengindeki Azot elementinin varliginmn
kanitlanmas: gerekmektedir.

- o off
1 mm’m of cemomil® oy
CHy @ Ok
CHPIMAG EPIMAC
e OHoM oM
VoA ag\ o s A B
AN T Y NN
] I oM oM
OH  CHOM “'\m"“-“':‘“
Sediiloz Fatyand sesliod

Sekil 1. Katyonizasyon reaksiyonu: (1) 3-kloro-2-hidrok-
sipropiltrimetil amonyum kloriir (CHP3IMAC) ile alkali reak-
sivonu; (2) EP3MAC ile seliillozun hidroksil gruplan arasmdaki
reaksivon [2]
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Islem gormemis ham kumas ve katyonizasyon isleminden
gecirilmis pamuklu kumaslann Fourier Transform [nfrared
Spekroskopisi (FTIR-ATR) analizleri gergeklestirilmis ve
elde edilen grafikler Sekil 2'de verilmistir. Islem gormemis
pamuklu kumas belirgin FTIR absorpsiyon spektrumlan
gostermektedir. Katyonizasyon islemi uygulanan pamukiu
kumasin, islem gormemis pamuklu kumasin absorpsiyon
spektrumlarmi  korudugu gozlenmektedir. Her iki kumas
ornegi igin gorilen 3100-3700 1/cm civarinda yaklasik 3360
l/em'de merkezlenen genis bant, seliilozda bulunan OH
fonksiyonel gruplannin bir karakteristigidir. Katyonizasyon
1slemi sirasinda kullamlan 2,3-epoksipropiltrimetil amonyum
kloriir (EP3MAC) ¢ozeltisinin selillozun hidroksil gruplan
(OH) ile reaksiyona girmesinden dolayi, bu bandin %
gegirgenlik degerinde bir miktar artis gozlenmektedir. 1479
l/em'de C-N titresim bandi EP3MAC ile selillozun
reaksiyonu sonucunda selilloz liflerine baglanan Azot (N)
elementini gostermektedir. 1030 1/cm'de bir maksimum veren
kuvvetli absorpsiyon bandi selillozun (C-C, C-O and C-O-C
titresimleri) fonksiyonel gruplarindan kaynaklanmaktadir.

Bagil yiddet [kCps]
BUEEEEEEE

430 415 =]

i
B
B

Enerji (aV], Mg

Sekil 3. Katyomk ozellik kazandirlomus kumasin 0-1200 eV ile 395-
420 eV arahgmndaki XPS spektrumlan

Tablo 1'de katyonizasyon isleminden gegirilen kumasin XPS
analizi ile elde edilen elementlen, % element igerigi degerler
ve bu elementlerin tespit edildigi dalga boyu araliklan
verilmektedir. Islem gérmemis pamuklu kumasta

' N bulunmayan ve katyonizasyon islemi ile selilloza baglanan
2 EP3MAC grubundan dahil olan Azot (N) elementinin % oram
0,8'dir.
g
- Tablo 1. Katvonik ozellik kazandinlan kumasin XPS % element
E i analizi sonuglan
E ;-!____ ™ am  om  wm  vm  we  om Elementler % Atom miktars  Dalga Boyu Aralifn
% SN B 7 f\ ] Karbon (C) 60.4 295.7 - 283 5
% Ny "% Azot (N) 0.8 407.8 —399.6
. | / W Oksijen (O) 36.0 541.2 - 530
! Klor (Cl1) 2.8 207.5 -196.7
=
F— U Katyonizasyon isleminin pamuklu kumasin beyazhk ve
o = = = . = sarilik derecelerine etkisinin degerlendirilmesi amaciyla,
Dalga boyu 1em islem gérmemis ve katyonizasyon islemi uygulanmig

Sekil 2. fslem grmemis ve katyonik 6zellik kazandinimis kumasm
FTIR-ATR grafikleri

Katyonizasyon igleminden gecirilmis pamuklu kumasin X-
1511 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS) analizi
gergeklestirilmistir. XPS analizi ile seltilozun katyonizasyon
islemi sonucundaki element igeriklerindeka farkhiliklar tespit
edilmigti. Katyonik kumasm 0-1200 eV ile 395420 eV
arah@mndaki XPS spektrumlan Sekil 3'de verilmistir. 283.95
ve 530.11 eV enerji degerlerinde goriilen karakteristik pikler
selillozda bulunan sirasiyla karbon (C) ve oksijen (O) atomlan
iceriini  kamitlamaktadir. Katyonizasyon iglemi sirasinda
seliiloz liflerinde olusan Azot (N) igerigi ise 399.6 eV enerji
degerinde kiiglik bir pikle gorilmektedir. 399.6 eV eneri
degerindeki Nls piki 395420 eV arali@indaki spektrumda
daha net goriilebilmektedir. Nl1s piki seliloz tizerinde
katyonizasyon isleminin gergeklestigini kanitlamaktadir.
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kumaslarin beyazlik dereceleri ve sarihik indisleri belirlen-
mis ve test sonuglar: Tablo 2'de verilmistir. Katyonizasyon
islemi sonucunda kumasin beyazhk derecelerinde bir
miktar azalma, sarithk derecelerinde ise bir miktar artis
oldugu gozlenmistir. Ancak beyazhik ve sarilik derecele-
rinde goriilen bu degerler kumas yiizeyinde onemli bir
sararmaya neden olacak diizeyde olusmamustir.

Tablo 2. [slem gormemis ve katyonizasyon islemi uygulanms
kumaslarm beyazlik dereceleri ve sanhik indisler

Bevazhk Derecesi itk
Nomune Ad: Ey[Stensbv) Sanlik Indisi
D 65- 10° ASTM D 1925 | ASTM E 313
Ham kumas 85549 5.333 12.501
Katyonik kumasg 83061 10.221 13.079

Katyonizasyon isleminin pamuklu kumasin atkr ve ¢ozgii
ipliklerinin mukavemetleri ilizerine etkisinin degerlendiril-
mesi amaciyla, islem géormemis ve katyonizasyon iglenu
uygulanmis kumaslarin atky ve ¢ozgii ipliklerinin mukavemet
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degerleri belirlenmis ve test sonuglari arasinda istatistiksel
olarak anlamh bir fark olup olmadiginin belirlenebilmesi
amaciyla Anova istatistiksel analizi kullamlmistir. Tablo
3'de, atka ve ¢dzgii ipligi kopma mukavemeti ve % kopma
uzamasi test sonuclart ile Anova istatistiksel analiz
sonuglar: verilmistir. Analiz sonuglan incelendiginde, hem
atki hem de ¢ozgii ipliklerinin mukavemet degerleri
arasinda istatistiksel agidan 0,5 seviyvesinde anlamli fark
bulunmamaktadir.

Table 3. islem sérmemis ve katyomizasyon islemi uygulanmig
kumaslarn atk ve ¢ozgii ipligi mukavemeti test sonuglar

Testler Mumune Adi Ortalama | Standart Sapma | Sig.
]plik At Ham Kumasy 0,783 0,098 0,820
Kopesa Kutyonk kumag 0,777 0,086
: . . Ham Kumag 0.E17 0088
Muk: i
ukavemetl | Ciizglh | ivonikkumag | 0829 0,090 0,679
Iplik " Atk Ham Kumag 4,118 0,870 0,678
Kopesa Katyombk kumas 47218 0.61%
| P Ciegi Ham [(qu$ 5,053 FINLH] .32
Katyonik kumas 4,579 0,655

* 00,05 sevivesinde istatistiksel olarak anlamh fark bulunmaktadir.

4.SONUCLAR

Katyonizasyon isleminin pamuklu kumaslarin baz
dzellikler: iizerine etkisinin belirlenmesi amaciyla yapilan
calismada, pamuk liflerinin yiizeyinde katyonik bolgeler
olusturmak igin 2,3-epoksipropiltrimetilamonyum kloriir
(EP3IMAC) kullamlmistir. Katyonizasyon isleminden
gecirilen pamuklu kumaslarin FTIR-ATR ve XPS
analizleri gergeklestirilmis, kumaglarin beyazlik derecele-
ri ve sarilik indisleri belirlenmistir. Ayrica, katyonizasyon
isleminin mukavemet degerlerine etkisinin belirlenebil-
mesi amaciyla iplik mukavemeti degerlen dlgiilmils ve
Anova istatistiksel analizi gergeklestirilmistir.

Katyonizasyon isleminden gegirilen pamuklu kumasin
XPS ve FTIR-ATR spektrumlan incelendiginde seliiloz
liflerine baglanan Azot elementi tespit edilmistir. Beyazhik
dereceleri ve sarihik indisleri belirlenen katyonik o6zellik
kazandirilan kumasta belirgin bir sararma etkisi bulu-
namanugtir. Ayrica katyonik ozellik kazandirilan kumasin
atk: ve ¢ozgii ipliklerinin mukavemet testleri sonuglarin-
dan, katyonizasyon isleminin pamuklu kumasin atki ve
¢ozgii ipliklerinin % kopma uzamas: ve kopma mukave-
meti tizerinde istatistiksel acidan anlamh bir etkisinin
olmadigi belirlenmuistir,

Seliiloz yiizeyinde elde edilen katyonik yikli gruplar
sayesinde hem boyama hem de bitim isglemleri igin
katyonizasyon islemi anahtar yvontem olarak Onemini
korumaktadir. Katyonizasyon isleminin pamuklu kumasin
baz ozellikleri iizerine etkisinin belirlenmesi igin yapilan
galisma sonucunda, selillozun kimyasal modifikasyonu
i¢in bu yontemin giivenle kullamilabilecegi belirlenmistir.
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