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Tekstil Grunlerinin ézelliklerinin gelistirilebilmesi ve Grtnlere yeni dzellikler kazandirilabilmesi agisindan
fonksiyonel kaplama islemleri (izerine bircok calisma yapilmaktadir. Bu ¢alismada da fonksiyonel bitim
islemleri arasinda tekstil alani icin énemli bir yeri olan sol-jel teknigi ile gunlik hayatta kullanimi en
yaygin tekstil driinlerinden birisi olan denim kumaslara kaplama islemi uygulanmistir. Bu dogrultuda
capraz baglayicinin farkli hacimsel oranlarda sol kompozisyonuna eklenmesinin ve baslatict maddelerin
asidik ve bazik katalize edilmis hidrolizin pamuklu denim kumaslara etkisini incelemek amaglanmstir.
Numunelerin SEM analizi goruntiilerinde kaplama sonrasi ylzey yapilarinin degistigi, sol olusumu asidik
ortamda gerceklestiginde ve sol bilesenlerinden capraz baglayict maddenin miktar: arttikga numunelerin
agirhginin arttig: tespit edilmistir. Numunelerin kaplama sonrast sertlestigi, hava gegirgenliklerinin arttigi
ve bazi numunelerin asinma dayammlarinin bir miktar arttigi gorilmustar.

Anahtar Kelimeler: Denim kumas, Sol-jel islemi, Sertlik, Hava gegirgenligi, Asinma dayanimi

Investigation of the Effects of Silica Coatings Obtained in Acidic/Basic
Environments and with Different Amounts of Crosslinkers on Cotton Denim
Fabrics

Abstract

Many studies are carried out on functional coating processes in order to improve the properties of textile
products and to gain new features. In this study, the coating process was applied to denim fabrics, which
is one of the most common textile products used in daily life, with the sol-gel technique, which has an
important place among the functional finishing processes for the textile field. Accordingly, it is aimed to
examine the effect of adding crosslinker to sol composition in different volumetric proportions and
catalyzed hydrolysis in acidic and alkaline environment of precursors on cotton denim fabrics. In the
SEM analysis images of the samples, it was determined that the surface structures of the samples changed
after coating, the weight of the samples increased when sol composition occurred in an acidic
environment and the amount of crosslinker from the sol components increased. It was observed that the
samples stiffened after coating, their air permeability increased and the abrasion resistance of some
samples increased a little.

Keywords: Denim fabric, Sol-gel process, Stiffness, Air permeability, Abrasion strength
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1. GIRIS

Denim, genel olarak siki yapisiyla bilinmekte olup
¢cozgu ipligi indigo boyali, atk: ipligi boyasiz ve
3/1 Z dimi dokuma kumas olarak Gretilmektedir.

Gunlik hayatta ve genis yas arahginda kullanimi
oldukga yaygin olan denim kumasin piyasa degeri
2019 yilinda 90 milyar ABD dolar olarak
kaydedilmistir ve bu rakamin 2023 yilina kadar
105 milyar dolara ¢ikmasi beklenmektedir [1].

Denim kumaslarin temel Gretim adimlar: sirasiyla;
iplik egirme, ¢Ozgu hazirlama, iplik boyama,
hasillama islemi, dokuma, terbiye, kontrol ve
katlama, paketleme ve sevkiyat seklindedir [2].

Cogu tekstil Uriinlinde oldugu gibi denim kumaslar
icinde farkh bitim islemi teknikleri
uygulanmaktadir. Literatirde boyama 6zelliklerini
gelistirmek ve farkli renk efektleri elde edebilmek,
mekaniksel dayanimi, konfor  &zellikleri
iyilestirmek, gu¢ tutusurluk, kendi kendine
temizleyebilme gibi farkli 6zellikler kazandirmak
amaciyla denim kumaslarla ilgili farkli calismalar
bulunmaktadir.

Hidrofilik politretan ile denim kumas (Uzerine
kaplama uygulayan Giinesoglu (2015), bu islem ile
denim kumaslara su iticilik ozelligi
kazandirildigini, su  buhari  gecirgenliginin
digttguni, fazla miktarda politretan ile kaplanan
denim  kumaslarin  asginma  dayamimlarimin
iyilestirilmis oldugunu tespit etmistir [3].

Denim kumaglara sardonlama ve laminasyon
uygulayan Sabir ve Kadem (2016), bu islemlerin
kumaglarin ~ 1s1il direnglerini iyilestirdigini,
sardonlama  isleminin  hava  gegirgenligini
arttirdigini, laminasyon isleminin denim kumaslari
sertlestirdigini tespit etmislerdir [4]. Ugur ve
Sarugik (2015), denim kumaslarin mekaniksel
dayanimini  arttirabilmek amaciyla kumaslara
Al,O3 nanopartikulleri  ¢cok  katmanli  film
biriktirme ydntemiyle uygulamislardir. Sonuglarda
bu yontem ile denim kumaglarin atki ve ¢6zgu
yoniinde gerilme mukavemetlerinin arttirildigin: ve
mekaniksel  stabilitelerinin iyilestirilebildigini
tespit etmislerdir [5].
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Tek yuze bicakla kaplama metodu uygulayarak
denim kumaslara kaplama igleme uygulayan Tolek
ve Kadem (2016) kumaslarin islemler sonrasi
agirhiklarinin arttiging, zemin kumas kalinliginin
azaldigint ve kopma mukavemetinin arttigini, su
buhari gegirgenliginin azaldigini, kumas sertliginin
arttigini, boncuklanma dayaniminin arttigin tespit
etmislerdir [6].

Bu calismada da modern kaplama yontemlerinden
olan sol-jel teknigi uygulanarak denim kumaslara
kaplama iglemi uygulanmustr.

Sol-jel teknigi inorganik ya da organik fonksiyonel
kaplamalar elde edilebilen, etkili, gevre dostu bir
kimyasal teknolojidir [7]. Sol, sivi icerisindeki
kolodyal kati partikllerin stabil siispansiyonlarina,
jel ise birbirine t¢ boyutlu sekilde baglanmis kat:
aglara denilmektedir [8].

Islem, reaktif alkoksit grup iceren (-OR) metal
alkoksit maddenin/maddelerin hidrolizasyonu ve
kondenzasyon reaksiyonlar: ile baglamaktadir [9].
Bu baslatict maddeler ortamda katalizér olarak asit
ya da baz minerali kullanildiginda su, etanol gibi
¢ozicl icerisinde kolayhikla  reaksiyona
girebilmektedirler. Katalizor ~ olarak  asit
kullanildiginda ve pH 2-7 arasindayken partikil
boyutlart 2-4 nm arahiginda olurken; baz
kullanildiginda ve ortam pH 7°den yiiksekken daha
blyuk parcaciklar elde edilebilmektedir [8]. Sol
elde edildikten sonra malzemeyi kaplama islemi
gerceklestirilir ve ardindan kurutma ve kirleme
islemi yapilir [10].

Sol elde edilirken ya da edildikten sonra farkh
katki maddeleri eklenerek kimyasal veya fiziksel
modifikasyon yapilabilmektedir. Bu maddeler ile
malzemenin renk hasliklari, mekaniksel
dayanimlari iyilestirilebilmekte, antibakteriyel, gii¢
tutusurluk, kendi  kendini  temizleyebilme,
elektriksel iletkenlik gibi farkli fonksiyonel
Ozellikler kazandirilabilmektedir [11].

Calisma kapsaminda herhangi bir katki maddesi
olmadan farkli oranlarda capraz baglayici iceren,
disuk ve ylksek pH seviyelerinde ayr ayri elde
edilen sol kompozisyonlarinin denim kumaslara
etkisi incelenmigtir.
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2. MATERYAL VE METOD
2.1. Materyal

Deneysel calismada ¢6zgu ipligi sentetik indigo
boyali (Open-end, Ne 8,25), atki ipligi boyasiz
(Open-end, Ne 12), %100 pamuk igerikli ticari
denim kumas kullanilmistir. Kumas 3/1 Z dimi
dokunmus, atki sikhgi 16 iplik/cm; ¢ozgi siklig:
25 iplik/cm olup gramaji1 277,4 gr/m?’dir. Kumasin
Uretim sonrasi hasili s6kilmis ve bitim islemine
hazir hale getirilmistir.

Sol-jel teknigi ile bitim islemi uygulamak igin
kullanilan kimyasallar TEOS (Tetraetilortosilikat,
>0699, Sigma-Aldrich), GPTS ((3-
glisidiloksipropil) trimetoksisilan, %98, Sigma
Aldrich), HCI (Hidroklorik asit, %37, Sigma
Aldrich), NaOH (Sodyum hidroksit, >%97,
Tekkim), etanol (%96, Tekkim) seklindedir.

2.2. Metod

Sol-jel teknigi kullanilarak calismada alti farkh
numune elde edilmistir. Degisken parametrelerden
birisi TEOS ve c¢apraz baglayici olan GPTS’nin
farkli hacimsel oranlari, digeri ise hidroliz
katalizor olarak HCI veya NaOH eklenerek farkl:

pH seviyelerinde sol elde edilmesi seklinde
belirlenmistir. ~ Islem  gdrmemis  numuneler
degerlendirmeler  igin “Referans”  olarak

adlandirtimistir. Islem gdéren numunelerin kodlar
ve uygulanan islem o6zellikleri Cizelge 1’de
sunulmustur [12,13].

Sol elde edilebilmesi icin ilk adimda TEOS ve
istenilen duruma gbére GPTS bir beher icine
baslatict madde olarak koyulmustur. Ardindan
behere bir miktar distile su ve etanol ilave
edilmistir. 2442 °C’de surekli karistirilan ¢ozeltiye
asidik veya bazik karisgimlar elde edilmek Uzere
0,00 M HCI veya 0,1 M NaOH eklenmistir.
Karisim saydam hale gelince karistirma islemine
son verilmistir.

Hazirlanan karnigimlar kicik bir tekne icerisine
alhinmustir.  Belirli  boyutlarda kesilen denim
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numuneler tek tek bu teknelerdeki soliisyonlara
60 sn slre boyunca daldirilmigtir. Ardindan %85
pick-up ile laboratuvar tipi fulard makinesinden
gecirilmistir.  Islak numuneler bekletilmeden
85 °C’de etlv icerisinde kurutulmus ve ardindan
120 °C’de 120 saniye boyunca fikse islemine tabii
tutulmustur. Tum bu islemler iki kez tekrarh
olarak gerceklestirilmistir.

Cizelge 1. Numune kodlari ve iglem 6zellikleri

TEOS ve GPTS
. Ortam
Numune | hacimsel oran arts pH
(TEOS:GPTS) | °
D1 11:0 Bazik 9-9,5
D2 11:0 Asidik 3-35
D3 11:4 Bazik 9-9,5
D4 11:4 Asidik | 3-3,5
D5 11:8 Bazik 9-9,5
D6 11:8 Asidik | 3-3,5
Uygulanan kimyasal islemin lif ylizeyindeki

etkisini gorebilmek i¢cin FEI Quanta 650 Field
Emission marka SEM (Scanning Electonic
Microscope) analizi ile islem gérmis ve gérmemis
tim numunelerin x5000 blyitme ile goruntileri
elde edilmigtir. Tim  kimyasal islemlerin
numunelerin  kitle degisimine etkisini tespit
edebilmek i¢in asagidaki Esitlik 1 kullanilmastir.
Bu esitlikte “M;” numunenin islem sonrasi
agirhigini, “My” numunenin islem éncesi agirhgin
temsil etmektedir.

Kite Degisimi (%) = (M1-M2) / My (1)

Farkli hacimsel oranlardaki TEOS ve GPTS’nin ve
farkh  pH  seviyelerinin  kaplanan  denim
numunelere etkisini incelemek igin sertlik tayini,
hava gecirgenligi ve asinma dayanimi tayini
analizleri uygulanmistir. Gerceklestirilmis testlerin
standart ve diger analiz bilgileri Cizelge 2’de
sunulmustur [14-16].
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Cizelge 2. Numunelere uygulanan testler, standartlar: ve analiz detaylar

Test ach Standart Cihaz Analiz detaylan
Sertlik ASTM D 4032-94 | A&T Stiffness | Dairesel egilme metodu, 3 bar
basincta
3 2
Hava gecirgenligi | 1SO 9237:1995 | Prowhite EPOSM tleostd;?anr:a"a basinct, 20 cm*numune
James Heal- Kitle kayb: metoduna gére, 15000
Aginma dayanim 150129473 Martin Dale devir, 9 kPa agirlik

3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1. SEM Analizi

Islem gormis ve islem gormemis referans
numunenin  x5000 bdyitme ile elde edilmis
gorintileri  Sekil 1’de verilmistir. Goruntuler

incelendiginde islem gérmis tim numunelerin lif
yuzey yapilarimin degismis oldugu gorilmektedir.
Referans numunenin lif ylzeyi duzgunken islem
gormis numunelerin lif ylzeyindeki kserojel
yapinin homojen olmadigt  gorilmustar.
Uygulanan kaplamamn lif yuzeyini pirizli hale
getirdigi, ylzeyin bazi kisimlarimin dalgali bir
gorintime sahip oldugu tespit edilmistir.

Sol olusumunda degisen hacimsel oranlarda TEOS
ve GPTS’nin ve farklh pH seviyelerinin kserojel
yapimin goriniminde anlamli bir etkiye sahip
olmadigi gorilmektedir. Ust (ste yerlesmis
gortinen kaplamanin denim numunelerin lif ¢apin
kahnlastirdig: distintlmektedir.

Sonras1  Kiitle

3.2. Numunelerin islemler

Degisimleri

Sekil 2’de kaplama islemleri sonrast numunelerin
ilk agirhgina goére yizde (%) olarak kitle
degisimleri gortlmektedir. Sol-jel teknigi ile
uygulanan kaplama islemi tim denim numunelerde
kitle artisina sebep olmustur.

Sol olusumununda asidik ve bazik ortamlarin
numunelerin kitle degisimine etkisi acisindan
kiyaslandiginda; D2>D1, D4>D3, D6>D5 seklinde
bir sonu¢ ahnmustir. Bu sonu¢ asidik ortamda
meydana gelen silika solin seluloz icerikli
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numuneye daha fazla miktarda baglandigim
goOstermistir.

Sol kompozisyonundaki TEOS ve GPTS hacimsel
oranlarin  kitle degisim  ylzdelerine  etkisi
incelendiginde ortalama olarak en fazla kitle
artisgmin D5 ve D6 numunelerinde oldugu, yani
TEOS:GPTS 11:8 hacimsel oranda kaplama ile
numune arasindaki bagin diger oranlardaki sollere
gore daha yiksek oldugu sonucuna varilmigtir. Bu
durum capraz baglayict maddenin (GPTS)
malzeme yiizeyi ile silika sol kaplama arasindaki
adhezyon kuvvetini arttirdigi bilgisini
desteklemektedir [10].

3.3. Sertlik Tayini

Sekil 3’de islem gormis ve islem gdrmemis
referans denim numunelerin ‘kg’ cinsinden sertlik
degerleri  sunulmustur.  Sol-jel  teknigi ile
uygulanan tim islemler denim numunelerin
sertligini arttirmistir.  inorganik madde igeren
kaplamalarin  ve esnek olmayan kserojel
kaplamalarin malzemenin yumusakligin
dustrmesi beklenen bir durumdur [10,17].

Kiitle degisimi sonuclari ile dogru orantil: olarak
numunelerin sertlik oranlari;; D2>D1, D4>D3,
D6>D5 seklindedir. Bu da asidik ortamdaki sol ile
hazirlanan  kaplamanin  bazik ortama gore
rijitliginin daha da fazla oldugu ve malzeme
esnekligini daha fazla dustrdugii sonucunu
gostermistir.

Sol kompozisyonuna eklenen farkli yumusatici

maddeler ile bu rijitligi dnleyebilmek miumkindir
[10].
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Sekil 1. islem gérmis ve islem gérmemis referans numunelerin SEM goériintiiler
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Sekil 2. Numunelerin  iglem  sonrasi  kitle  Sekil 3. Numunelerin sertlik degerleri
degisimlerinin yuzde degerleri
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3.4. Hava Gegirgenlik Tayini

Calismada hazirlanan denim numunelerin hava
gecirgenlik sonuclar: Sekil 4’de verilmistir. Grafik
incelendiginde islemler sonrasi tim numunelerin
hava gecirgenlik degerlerinin artmis oldugu

gorulmektedir. Sol-jel teknigi ile hazirlanan
kaplamalar kumasin iplikler arasindaki bosluklar:
kapatmadig: i¢in malzeme iginden gegebilecek
hava akisinin azalmamasi beklenen bir durumdur.

140

120

100
8
6
4
2
D2

Referans D1

o o o o

Hava Gegirgenligi (mm/sn)

o

D3 D4 D5 D6

Sekil 4. Denim numunelerin hava gegirgenlik degerleri

Yine numunelerin islem sonrasi kitle degisimi
(Sekil 2) sonuclar: ile dogru orantih olarak asidik
ortamda hazirlanan sollin bazik ortama gore
numunelerin hava gecirgenligini daha da arttirdig
ortaya ¢gikmistir. Sol bilesimindeki TEOS ve GPTS
hacimsel oraninin ise bu veriler tzerinde anlamh
bir etkisi yoktur.

Uygulanan islemler sonrasinda hava gegirgenligi
ariginin  islem sonrast kumas go6zeneklerinin
acilmasi ile aciklanabilmektedir. Sol icerigindeki
kati konsantrasyon arttikca tekstil yuzeylerinin
hava gecirgenligi artabilmektedir [10].

3.5. Asinma Dayanim Tayini

Sekil 5’deki grafikte tum denim numunelerin
2500, 5000, 7500, 10000 ve 15000 devir asindirma
islemi sonras1 kitle kayiplari (%) gorilmektedir.
Grafikteki verilere gére 15000 devir sonrasinda D1
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ve D3 numunelerinin asima dayanimlar: referans
numuneye gbére daha iyi c¢ikmistir. Capraz
baglayici icermeyen bazik ortamda hazirlanan sol
ve TEOS:GPTS’nin 11:4 oraninda bazik ortamda
hazirlanan  soller denim kumaslarin asinma
dayanimini ortalama %0,3 arttirabilmistir.

D4, D5 ve D6 numunelerinin ise kitle kayiplar
referans numuneye goére daha fazla olup, 10000
devir asindirma sonunda D5 numunelerinde
yirilma  gordlmistir.  Sol  kompozisyonunda
capraz baglayici oranimin en yiksek oldugu bu
grupta numunelerin (zerindeki fazla miktarda
kaplama, malzemenin dayanimini distrmustr.
Ozellikle asinma sirasinda kaplama
malzemesinden kopan tozlarin/pargaciklarimin bu
asindinict etkiyi daha da arttirdigi varsayildiginda
D5 grubundaki numunelerde gorilen yirtilmalar bu
sekilde agiklanabilmektedir [18].
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Tum degerlendirmelere ek olarak bu sonug; asidik
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Sonug olarak pamuk icerikli denim numunelerin

solusyonla islem goéren pamuklu denim dayanimimin bir miktar arttirilabilmesi acisindan
numunelerin  asinma sirasinda olusan 1siyla  sol olusumunda TEOS:GPTS hacimsel oraninin
liflerinin  zarar go6rip kumas yapisindan  11:0 ya da 11:4 olmas: ve baslatici maddelerinin
uzaklasmasiyla da aciklanabilmektedir. yiksek pH arahginda (alkali) katalize edilmis
hidrolizinin uygun oldugu tespit edilmistir.
6
5
4 Referans
= —D1
S —D2
= 3 — D3
fo)
> /
S | s
= 2
5 D6
XY
1 |
0
2500 devir 5000 devir ~ 7500 devir 10000 devir 15000 devir
Sekil 5. Denim numunelerin asindirma devri sonrasi yiizde olarak kiitle kayiplari
4. SONUCLAR kullanilmig ve bu sekilde asidik ve bazik ortamda

Gunlik hayatta yaygin olarak kullanilan giysilik
kumaglara yeni  0Ozellikler  kazandirabilmek,
boyama  o©zellikleri ve renk  hashklarim
gelistirebilmek, kullanim Omriini uzatmak gibi
amagclar dogrultusunda fonksiyonel bitim islemleri
Uzerinde yapilan calismalar giderek artmakta ve
Onem kazanmaktadir. Sol-jel teknigi de bir
kaplama islemi olarak tekstil alaninda bircok
arastirmada yer almaktadir.

Bu calismada da tekstil endistrisinde en 6nemli
Urbnlerden birisi olan pamuk icerikli denim
kumaslara sol-jel teknigi ile kaplama uygulanarak
bazi performans ozelliklerinin 6l¢lllp, analiz
edilmesi amaclanmigtir. Baslatict madde olarak
TEOS ve degisen hacim oranlarinda GPTS
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ayri ayr soller elde edilmistir.

SEM analizleri ile denim kumaglarin lif
yiizeyindeki kaplamalar dogrulanmistir.  Kdtle
degisim grafiklerine gore baslatici maddelerin
asidik katalize edilmis hidrolizi, bazik ortama goére
numunelere daha fazla miktarda kaplama
malzemesinin baglanmasina yol ac¢migtir. Sol
bilesiminde lif ve kaplama arasindaki adhezyon
kuvvetinin artmasini saglayan capraz baglayici
madde orami arttikga numunelerin islem sonrasi
kitlesindeki artig yikselmistir.

Inorganik bir kaplama malzemesi olmas: nedeniyle
tim silika bazli kaplama islemleri, 6zellikle asidik
ortamda hazirlanan solusyonlar, denim
numunelerde sertlige neden olmustur. Kaplama
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islemi  denim  numunelerin  gdzeneklerinin
acilmasina ve lif-iplik arasindan gegen hava
akiginin artmasina sebep olmustur. Bu sonug
Ozellikle sicak havalarda tercih edilen denim
kumaslar icin konfor ozelligi acisindan avantajh
bir durum olusturmustur.

Calismada denim numunelerde uygulanan islemler
arasinda en iyi asinma dayanimimn  sol
kompozisyonunda TEOS:GPTS hacimsel oraninin
11:0 ve 11:4 oldugunda ve bazik ortam ile elde
edilebilecegi gortlmustir. Bu oran 11:8 oldugunda
ve asidik ortamda sol olusumu gerceklestiginde;
islemlerin  numunenin  dayanimimi  dustrdiga,
asinma sonrast bazi numunelerde yirtilmalar
oldugu tespit edilmistir.

Elde edilen sonuclar dogrultusunda; sol-jel teknigi
ile denim kumaslarin kullanim émriniin daha da
arttirilabilmesi, yumusak tuse elde edilebilmesi ve
farkli  fonksiyonel ozellikler  kazandirilmasi
acisindan sol kompozisyonuna yumusatici, lotus
Ozellik kazandirabilen ve antibakteriyel madde gibi
farkl katki maddelerinin eklenmesi, ayn: zamanda
tekrarli yikamalar sonucunda kaplamanin kalicilig:
saglanarak geleneksel denim bitim islemlerine
alternatif olarak bu teknigin uygulanmas: sonraki
caligmalar igin 6n gorulebilmektedir.
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