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Bu tez kapsaminda, ¢cam ve kanola bitkisel atiklar1 piroliz yontemi ile karbonize edilmis ve bu
atiklar aktiflestirilerek aktif karbon haline getirilmistir. Aktif karbon ile Ferrit (Fe3O4) reflux
metodu ile birlestirilerek FesO4@AC bilesigi elde edilmistir. FesOs@AC partikiilleri ve -
siklodekstrin, ile yogurma teknigi kullanilarak CD:Fe;O4@AC inkliizyon kompleksi elde
edilmistir. FTIR, TGA, EDX, XRD ve SEM analizleri ile bilesiklerin karakterizasyonlari
incelenmistir. Analizler sonucunda Fe3O4@AC bilesiginin ve CD:Fe;O4@AC komplekslerinin
basariyla sentezlendigi goriilmiistiir. Fe;04@AC bilesigiyle ve CD:Fe;O4@AC kompleksiyle
%100 pamuklu dokuma kumaglar kaplanmistir. Kaplanan kumaslara UV koruma, gii¢
tutusurluk ve elektromanyetik kalkanlama 6zellikleri kazandirilmasi hedeflenmistir. Kaplama
1slemi uygulanan kumaglara UV koruma, gii¢ tutusurluk ve elektromaynetik kalkanlama testleri
yapilmistir. Kumas testleri sonucunda UV koruyuculuk ve gii¢ tutusur 6zellik gorilmiistiir.
Ancak hem Fe;O4@AC bilesigi ve hem de CD:Fe3O4@AC kompleksiyle kaplanan kumaslarda

elektromanyetik kalkanlama 6zelligi elde edilememistir.

Anahtar kelimeler: Piroliz, inkliizyon kompleksi, Ferrit, Gii¢ tutusurluk, Kaplama
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ABSTRACT

MSc. Thesis
PREPARATION OF INCLUSION COMPLEXES OF Fe304@AC MAGNETIC
NANOPARTICLES, OBTAINED BY RECYCLING WASTE, WITH B-CYCLODEXTRIN;
THEIR CHARACTERIZATION, APPLICATION ONTO FABRIC AND INVESTIGATION
OF FLAME RETERDANCY, UV TRANSMITTANCE AND ELECTROMAGNETIC
SHEILDING PROPERTIES
Burcu ACIKBAS
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Department of Textile Engineering

Supervisor: Assoc.Prof.Dr. Aylin YILDIZ

In this thesis, vegetal wastes (pine and canola) were carbonized by pyrolysis and then these
wastes were activated and turned into activated carbon. Fe;O4@AC was obtained from Ferrite
(Fe304) and activated carbon by using reflux method. CD:Fe3;04@AC inclusion complex was
obtained from B-cyclodextrin and Fe;O4@AC particles by using kneading technique.
Characterization of these compounds were done by FTIR, TGA, EDX, XRD and SEM analysis.
It was tried to gain UV protection, flame retardancy and electromagnetic shielding properties
to cotton fabrics coated with Fes04@AC compound and CD:Fe;O4@AC complex. As a result
of the analyzes (SEM-EDX, FTIR, XRD and TGA), it was confirmed that Fe;O4@AC
compound and CD:Fe;04@AC complexes were successfully synthesized. UV protection,
flammability and electromagnetic shielding tests were performed on fabrics coated with
Fe;04@AC compound and CD:Fes;Os@AC complex. As a result of these studies,
multifunctional fabrics with excellent UV protection and flame retardancy effect were obtained.
However, electromagnetic shielding feature could not be gained to the fabrics coated with both

Fe;04@AC compound and CD:Fe;04@AC complex.
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file://///Users/pc/Desktop/YL/Tez/Burcu%20Açıkbaş-Tez%20(10.06.2021).docx%23_Toc78871202
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1. GIRIS

1920’1i yillardan beri ¢alisilmakta olan piroliz; organik maddenin genellikle 400-800 °C
sicaklik araliginda, havasiz ya da oksijensiz ortamda termal pargalanmasi siireci olarak
tanimlanmaktadir (Bridgwater, 1991; Schuck, 2006; Veringa, 2005). Lignoseliilozik materyalin
pirolizi sonucu ortaya ¢ikan liriinler; katt maddeler (odun komiirii veya mangal komiirii), sivi
maddeler (piroliz yaglar1) ve yanma o6zelligi yiiksek oranda olan gazlardan olusan bir gaz

karigitmidir (6rnegin; CHs, CHz, Hz, CO, CO,, C2Ha, C2Ha, CoHs, C4, vb.).

Piroliz degerlendirilmesi zor olan biyokiitle kaynaklarinin daha degerli olan kati, sivi ve
gaz iriinlere doniistiiriilmesinde tercih edilen bir termokimyasal siire¢ olup, bu firiinlerin
tasima, depolama ve yakilmalarinin kolay ve bir¢ok sentezlerde kullanilabilir olmasi pirolizin
Oonemini daha da artirmaktadir. Bu siireg, biyokiitleden farkli yakitlar1 elde etmek i¢in en ¢ok
tercih edilen yontemlerden biridir (Tiire, 2001). Elde edilen iiriinlerin her birinin bilesimi ve
oranlari, sisteme beslenen biyokiitle materyalinin bilesimine, tabi tutuldugu 6n isleme, sicaklik,

1sitma hizi, alikonma zamani, reaksiyon hizi ve uygulanan ¢alisma basincina baglidir.

Piroliz iglemi ikiye ayrilir, bunlar yavas ve hizl pirolidir. Yavas pirolizde, 1sitma hizi
yavas, sicakliklar orta ve uzun kalma zamanlar1 da uzun olarak tanimlanir. Hizli pirolizin diger
bir ad1 flash pirolizdir ve yavas pirolize gore daha ¢abuk 1sitma hiz1 ile gerceklesmektedir. Flash
pirolizin en belirgin 1sitma hizinin yiiksek olmasi ve piroliz ortaminda biyokiitlenin kalma
stiresidir. Bu durum, flash pirolizi yavas pirolizden ayiran en belirgin 6zelliktir. Flash pirolizde
1sitma hiz1 100 °C/s’nin iizerindedir. Kalma siiresi de ms-s derecesindedir. Bu agsamada yogun
1sitma saglamak olasidir. Yavas pirolizde, olusan sivi {irtin miktarlar1 orta ve kati iirlin miktari
maksimumken, hizli pirolizde olusan siv1 iirlin miktari ise yiiksektir (Demirbasg, 2005). Flash
piroliz, orta sicakliklar (400-600 °C) ve yiiksek 1sitma hizlar1 (>2 °C/s) ile karakterize edilir.
Buharin alikonma zamani genellikle 2 saniyeden azdir. Geleneksel yavas piroliz ile
karsilagtirildiginda sivi iirlin en yiiksek seviyededir. Hizli pirolizin kinetik mekanizmasi
olduk¢a karmasik olan hizli bir prosestir. Yapilan ¢alismalar, odunun hizli piroliziyle ortama
salinan s1v1 ve kati+gaz {irlinlerin paralel iki reaksiyon sonucu parcalandigi ve sivi iirliniin bir
sonraki asamada gaz hale gegmek tizere ikincil homojen parcalanma reaksiyonlarina ugradigini
gostermistir (Hastaoglu ve Berruti, 1989). Piroliz sonucu, piroliz kosullarina bagli olarak, odun
komiirli, gazlar, organik bilesikler su, katran gibi maddeler elde edilmektedir (Emmons ve
Atreya, 1982). Biyokiitle 1sitma sisteminde sicaklik arttikca ortaya ¢ikan sivi maddenin de

paralel olarak artig gosterdigi ¢alismalar sonucu gézlemlenmistir (Williams ve Besler 1996).

1



Biyokiitlenin odun kdmiiriine doniistiiriilmesi esnasinda yani pirolizi sirasinda biyo-petrol
seliiloz ve hemi-seliiloz kimyasal olarak ortaya ¢ikmaktadir (Piskorz vd., 1986). Piroliz islemi
sonunda biyokomiir icerisinde kalan hidrokarbon miktar1 degiskenlik gostermektedir ve

biyopetrole doniisen karbonun miktarina baghdir.

Cevresel atiklarin bertaraf iglemlerinin maliyeti ve is giicii ihtiyaci diistiniildiigiinde bu
atiklarin farkli alanlarda kullanilabilirligine yonelik calismalar yapilmast hem atik kontrolii
hem ekonomi agisindan 6nem tagimaktadir. Bu atiklarin bazilar1 6zellikle yiiksek karbon
igerigine sahip olanlar aktif karbon elde etmek i¢in kullanilabilirler. Aktif karbonlar yiizey alani
ve gozenek hacimleri sayesinde ¢ogunlukla adsorbsiyon islemlerinde tercih edilmektedirler.
Tarihi M.O.’ye dayanan aktif karbonun ile ilgili en dnemli gelisme I. Diinya Savasi’nda
hindistan cevizi kabugundan sert ve graniil aktif karbonun koruyucu gaz maskelerinde
kullanilmasidir (Kumas, 2015). Sonrasinda farkli hammaddelerden tiretilmeye baglanmis ve
farkli alanlarda kullanim alan1 bulmustur. Kullanimlar1 giin gectik¢e artmakta olup atik su
arttimi i¢in kullanilan konvansiyonel ve daha yenilik¢i adsorbanlara ait giincel bilgilerin

derlendigi Crini ve arkadaslarina ait ¢calisma 6nemli bir kaynaktir (Crini vd., 2018).

Aktif karbonlar, bir¢cok farkl1 hammaddeden iiretilebilmektedir. Aktif karbonlarin kiigiik
boyutlu mikro gozenekleri yiiksek adsorbsiyon yetenegine sahip olmalarini saglamaktadir. Bu
gozeneklerin boyutu ve miktari ise aktiflestirilme islemleri ile ilgili olup 6nemli olan yiiksek
karbon i¢ceren maddelerin tercih edilmesidir. Yiiksek karbon ve kolay ulasilabilir olduklarindan
tarimsal atiklar aktif karbon tiretiminde kullanilabilecek 6nemli hammaddelerdir (Girgis vd.,
2007). Kullanilan hammadde igerigi tiretilecek olan aktif karbonun 6zelliklerini 6nemli 6lciide
etkilemektedir. Kullanilan hammaddenin yogunlugu {iretilen aktif karbonun yogunlugunu,
ucucu madde igerigi de aktif karbonun gozenekliligini dogrudan etkilemektedir. Uretilen aktif

karbonun 6zellikleri ise direkt olarak kullanim alanlarini etkilemektedir (Kumas, 2015).

Bu ¢aligmada, Trakya bdlgesinde yaygin olarak bulunan kanola ve orman budama atig1
olan ¢am agaglarinin karbonizasyonu ile elde edilen ve aktiflestirilen karbon ile Ferrit (Fe3O4)
kullanilarak reflux metodu ile FesO4@AC sentezi gerceklestirilmistir. FesO4 gibi manyetik
ozellik gosteren malzemeler ile ilgili yapilan ¢alismalar son yillarda ciddi bir artis
gostermektedir. Ancak aktif karbon ile ilgili yapilan ¢aligmalarin ¢ok biiytlik bir bolimi sulu
cozeltilerden boyarmadde giderimi/adsorbsiyon iizerine yogunlagmistir (Allwar vd., 2017,
Banerjee ve Ogale, 2018; Gokce ve Aktas, 2014; Hendawy, 2003; Kong vd., 2017; Pereira vd.,
2003; Shim vd., 2001; Yang vd., 2008; Yildiz vd., 2017; Zhou ve Liu, 2017;).

2



2. KAYNAK OZETLERI

2.1. Ferrit (Fe304)

Manyetik malzemeler grubuna giren Fe3Os (ferrit) ile ilgili yapilan literatiir

caligmalarina gegcmeden Oonce manyetik malzemelerle ilgili bilgiler asagida verilmektedir.

Manyetik malzemeler, atomlarin manyetik momentlerinin birbirleriyle etkilesme i¢ine
girip girmemesine bagli olarak ¢ok farkli manyetik 6zellikler gostermektedirler. Manyetik
momentlerin birbirinden bagimsiz olarak disartya tepki vermesi diyamanyetizma ve
paramanyetizmay1 olusturmaktadir. Bu momentlerin birbirleriyle kisa veya uzun mesafede
“degis-tokus” ad1 verilen ve etkili olabilen etkilesmeleri sonucu manyetik alan i¢indeki kollektif
hareketler ferromanyetik, antiferromanyetik veya ferrimanyetik davranislari meydana getirir.
Manyetik malzemelerin gosterdigi bu farkli manyetik diizenlenimlerin karakterizasyonundaki
belirleyici parametreler, manyetik doygunlugun biiyiikliigi, sicaklik ve uygulanan alana gore

degisimidir (Umut, 2012).

Diyamanyetizma — Bir malzemeyi olusturan atomlardaki tiim elektronlarin,
yorlingelerin ve spinlerin toplam manyetik momenti sifir yapacak sekilde yonelmesi olarak
tanimlanmaktadir. Malzeme icindeki bir dis manyetik alanda ciflenen elektronlar toplam alan1
azaltacak sekilde yoriingesel hareketlerini degistirirler. Ardindan atomda net bir manyetik
moment indiiklenir, bu sebeple malzeme icerisinde zit yonde zayif bir manyetik alan olusur
(Umut, 2012). Manyetizmanin yaptig1 bu davranis, yalnizca malzeme atomlar i¢indeki dogal
bir yerlesme sonucu olugsmaktadir. Diyamenyetizma, disaridan uygulanan alan siddeti ile dogru
orantilidir, sicakliktan bagimsizdir, bu sebeple diyamanyetik malzemeler sabit bir manyetik
doygunluk degeri, negatif ve kiiclik olarak karakterizasyonu tanimlanir. Diger manyetik
malzemelerin hepsinin atomlarinda i¢ kabuklardaki elektronlar belli oranda benzer davranislar

gostererek diyamanyetik 6zellik kazanirlar ancak ortaya ¢ikan zayif egilim yok sayilir.

Paramanyetizma — Birbirinden bagimsiz hareket eden ¢iflenmemis elektronlarin toplam
manyetik momenti sifirdan farkli olacak sekilde meydana getirdikleri manyetik alandir.
Paramanyetizma 06zellik gosteren bir malzemede net manyetizasyonun sifir olmasi dis alan
yoklugunda atomik momentlerin 1s1l enerji etkisiyle rastgele yonelmesi sonucu olusur iken,
kiiciik ve pozitif net bir manyetizasyonun olusumu ise bir dis alan altinda momentlerin

birbirinden bagimsiz sekilde kismen alan yoniinde yonelmesinden kaynaklanir. Sicakligin



artirtlmasiyla 1s1l enerjiyi ve manyetik momentlerin rastgele yonelme egilimleri artacag: i¢in
manyetizasyonda azalmaya neden olur. Bu duruma Curie yasasi ya da Curie-Weiss yasasi denir.

Bu yasa, sicaklikla ters orantili olarak degisen manyetik doygunlugu ifade eder (Umut, 2012).

Ferromanyetizma — Birbirileriyle, kuvvetli elektron degis-tokus etkilesmeleri adi
verilen hareketi yapan ve net manyetik momente sahip atomlarin ayni hareketi yapmasiyla
olusan manyetizmadir. Ferromanyetizma &zelligi gosteren malzemelerde, birbirileriyle ayni

yonde yonelen momentler, oda sicakliginda kalic1 bir manyetizma olustururlar (Umut, 2012).

Antiferromanyetizma — Birbirine zit yonde yonelen ve negatif degis-tokus etkilesimi
gosteren manyetik momentlerin olusturdugu manyetizmadir. Bu nedenle malzemenin net
manyetizasyonu diisiik sicakliklarda bir dis manyetik alan altinda dahi neredeyse sifirdir.

(Umut, 2012).

Ferrimanyetizma — Ferrimanyetik malzemelerde de komsu manyetik momentler
birbirileriyle zit yonde yonelmisleridir. Ancak ters yonlii hareketlerin biiytlikliiklerinin ayni

olmamasindan 6tiirii kalict manyetizasyon olusur. (Umut, 2012).

2.1.1. Ferritle ilgili Yapilmis Calismalar

Wang vd. (2017), calismalarinda mikrodalga emilimi ve elektriksel 6zellikleri olan
kobalt ferrit (CoFe2O4)-polianilin (PANI)/polyester (PET) kumasi kolay bir yontemle
hazirlamislardir. Oncelikle, PANI kimyasal oksidatif polimerizasyon ile hazirlanmistir. Ikinci
olarak, CoFe>Os nanopargaciklar1 ve PANI c¢ozeltisi, epoksi recinesinde homojen olarak
dagitilmis ve PET kumas tizerine kaplanmistir. Elde edilen kumasin kimyasal yapisini, yiizey
morfolojisini ve termal stabilitesini kontrol etmek i¢in FTIR (iki bilesigin ayn1 olup-olmadigi,
bag durumu), SEM (taramali elektron mikroskobu) ve TGA ile arastirilmistir. FTIR, PANI'nin
iletken formunun bu kompozit kumasta var oldugunu gostermistir. SEM goriintiileriyle, bir
epoksi recine filminin PET kumasi yilizeyine CoFe2O4 nanopartikiilleri ile kaplandigi ve
PANI'nin i¢inde esit olarak dagildigi gozlemlenmistir. TGA egrileri, CoFe2O4-PANI/PET
kumasiin agirlikca yaklasik %15,1 CoFe>O4 nanopartikiil icerdigini ve kaplama isleminin
termal stabilite lizerinde biraz olumsuz etki gosterdigini géstermistir. Minimum yansima kaybi
(RL), 11,5 GHz'de -18,1 dB'ye (>%90 absorpsiyon) ulagmistir ve -10 dB'yi asan etkili
absorpsiyon bant genisligi, yaklasik 3 mm'lik bir eslesme kalinlig: ile 2,8 GHz (9,6-12,4 GHz)



olarak Ol¢lilmiistiir. Sonuglar, CoFe2O4-PANI/PET kumasinin iyi mikrodalga zayiflatma

performansina sahip oldugunu gdstermistir.

Sedighi vd. (2018), bu calismalarinda, énemli manyetik davranisa sahip yeni bir
elektriksel olarak iletken, esnek tekstil bazli yapiyr arastirmislardir. Siiperparamanyetik
ozelliklere sahip elektriksel olarak iletken bir kumasi, poly(3,4-etilendioksitiyofen)
(PEDOT)/manyetit (miknatis tasi) nano partikiillerini kullanarak iiretmislerdir. Manyetit
nanopartikiillerinin yerinde kimyasal sentezi ve biriktirilmesi, tiyoiire kullanilarak
gerceklestirilmistir ve ardindan, c¢ok islevli iletken bir kumas tasarlamak igin 3.,4-
etilendioksitiyofen (EDOT)'in vakum kosulu olmadan kimyasal buhar biriktirmesi yapilmistir.
Kumasa aplike olan manyetit/PEDOT un elektriksel direnci, 1000Qcm !’den daha diisiik
olarak Ol¢llmiistiir. Muamele edilen kumaslarda onemli UV korumasi, S. aureus'a karsi
antibakteriyel aktiviteler ve elektromanyetik etkilere kars1 koruyucu davranislar elde edilmistir.
Islem goren kumaslarin morfolojisi ve partikiil boyutlar: ve bunlarin kumas iizerindeki
dagilimi, kristal fazi, manyetizasyon Ozellikleri ve kimyasal yapisi, taramali elektron
mikroskobu (SEM), X-1s11 kirinimi (XRD), titresimli numune manyetometrisi (VSM), enerji
dagitic1 X-151m spektroskopisi (EDS) ile karakterize edilmistir. islem géren kumaslarin gerilme
ve elektriksel ozellikleri prob cihazi ile Sl¢lilmistiir. Manyetit/polyester (PET) kumas ve
PEDOT/manyetit PET kumasin gram pozitif S. aureus bakterisine kars1 antibakteriyel aktivitesi
her ikisi i¢in de %99 bulunmustur. Polimer i¢ceren demir oksit parcaciklari, bakterilere daha az
temas eden ylizeyden dolay1 antibakteriyel davranisi azalmistir. Stiperparamanyetik demir oksit
ayrica biyofilmlere kars1 yiiksek antibakteriyel aktivite sergilemektedir. PEDOT ve
PEDOT/Fe;04 nano pargaciklara sahip kumas, 6zellikle diisiik dalga boyunda, bozulmamis ve
manyetit ile ¢okeltilmis kumaslara kiyasla daha iyi UV korumasma sahiptir. Bu nedenle,
PEDOT, ultraviyole B ve C i¢inde PET kumasin UV korumasini artirmaktadir. Manyetit nano
pargaciklarinin kumas tizerine daha fazla birikmesinin kumas UV korumasini gelistirebilecegi

sonucuna varilmistir.

Cireli vd. (2008), baryum ferrit katkili polianilin filmi ile kaplanmis pamuklu kumasin
elektromanyetik ve elektriksel Ozelliklerini inceledikleri ¢alismalarinda, genis bantta
mikrodalga emici 6zelligi olan kumaslarin iiretilmesini amaglamislardir. Bu amacla pamuklu
kumaslar, kimyasal oksidatif polimerizasyon yontemi kullanilarak polianilin (PANI) ile
kaplanmistir. Kaplanmis kumaslarin direng degerleri iizerindeki etkisi arastirilmis. En diisiik

diren¢ degerlerini saglamak i¢in en uygun islem kosullar1 belirlenmistir. Kumas, dolgu maddesi



olarak farkli oranlarda baryum ferrit tozu eklenerek PANI ile kaplanmistir. Sonug olarak, IM
HCI, 0,5M anilin ve 0,5M amonyum persiilfat kullanilarak kaplanmis kumasin minimum direng
degerlerinin 350 Q'u, kimyasal oksidatif polimerizasyon yontemi ile toplam 4 saatlik
polimerizasyon siiresi boyunca elde edilmistir. Elektromanyetik parametrelerin sonuglari,
PANI, %10 baryum ferrit katkili PANI ve %30 baryum ferrit katkili PANI ile kaplanan kumas
numunelerinin yansima kaybinin sirastyla 11, 11 ve 17 dB oldugunu gostermistir. Ayrica,
elektromanyetik parametrelerin sonuglari, kumas kapli PANI’nin absorpsiyon degerlerinin 6-
14 GHz frekans araliginda ortalama %48 oldugunu gostermistir. Mikrodalga emici tekstil
malzemesinin bu uygun maliyetli islemle basarili bir sekilde {iretilebilecegi ve kumasgin
mikrodalga emici materyaller ve elektromanyetik koruyucu materyaller olarak kullanim

potansiyeline sahip oldugu sonucuna varilmaistir.

Golmohammadi vd. (2019), manyetit nanopartikiilleri kullanarak sudan Reactive
Yellow 15 boyasinin uzaklastirilmasini aragtirmislardir. Bunun i¢in 8,5 g/L Demir (IIT) Kloriir
ve 2,3 g/L Demir (II) Kloriir, 80 °C’da azot atmosferinde suda ¢oziinerek amonyak ilave
edilmistir ve manyetik boliim ayrilarak kurutulmustur. Bu manyetik parcaya tetra etoksisilan,
etanol ve amonyak karistirilmistir. Bu islemden elde edilen Fe3;04@Si02 molekiiliine etanol,
dimetil oktadesil[3-(trimetoksilpropil)]Jamonyum kloriir iyonik ¢ozeltisi eklenerek 25 °C’da 6
saat isleme tabi tutulmustur. 10 mg manyetik absorban, 200 uL. metanol igerisinde sonikasyon
ile disperse edilmistir ve 10 mL Reactive Yellow 15 ¢ozeltisine ilave edilmistir. pH 2°de 350
W’da 3 dakika sonikasyon islemi yapilmistir. Olgiim sonuglariyla pH 2 ve 7 de daha iyi
absorblanabilir oldugu bulunmustur. Arastirma sonucunda Reactive Yellow 15 boyasi ile
manyetik materyal arasinda bir elektrostatik ¢cekim kuvveti ve benzen halkalarindan dolay1
hidroskobik ve m-katyon etkilesiminden dolayr absorbsiyon gerceklesmistir. Elde edilen
sonuglar, iyonik sivi ile modifiye edilen manyetik nanopartikiillerinin, Reactive Yellow 15'in

atik sudan uzaklastirilmasi i¢in uygun bir adsorban oldugunu gostermistir.

Gogoi vd. (2017), yesil ¢ay katesinini sulu ¢ozeltilerden adsorpsiyonu i¢in B-CD kaph
FesOs/karbon nanokompozitler sentezlenmis ve karakterizasyonu gergeklestirilmistir.
Caligmada kullanilan aktif karbon Akasya Arabika bitkisinin karbonizasyonu ile elde edilmistir.
Calismanin sonunda adsorpsiyon pH'a baghh oldugu ve B-CD kapli FesOs/karbon
nanokompozitin uygun yiizey fonksiyonel polaritesi nedeniyle en yiiksek adsorpsiyon

kapasitesini sagladig1 sonucuna varilmistir.



Gong vd. (2007), bu ¢alismada, hem siiperparamanyetik hem de antibakteriyel
ozelliklere sahip iki islevli Fe;O4@Ag nanopartikiillerini tiretmek igin misel teknigini
kullanmislardir. Bu misellerin nano 6lgekli reaktorler olarak gorev yapabildigi ve reaksiyonun
misellerde kontrollii bir sekilde gergeklesecegi, bunun da kontrollii o6zelliklere sahip
nanopartikiillerin olusumuyla sonuglanacagi bilindigi i¢in ters misel teknigi kullanilmistir.
Nanopartikiil ¢aplart yaklagik 60+20 nm olarak Slgiilmiistiir. Fe;O4@Ag nanopartikiillerinin
antibakteriyel Ozellikleri arastirmak i¢in E. Coli, S. Epidermidis ve B. Subtilis bakterileri
secilmistir. Sonuglar, Fe3;O4@Ag nanopartikiillerinin farkli bakteri tiirleri i¢in genis bakteriyel
kapasiteye sahip oldugunu gostermistir. Fes0s@Ag nanopartikiillerinin
sliperparamanyetizmasi nedeniyle, bakterisidal etki meydana geldikten sonra sudan kolayca
cikarilmislardir. Ayn1 zamanda nanopartikiillerin geri doniistiiriiliip tekrar kullanilabilecegi
aciklanmistir. Bu sonuglar, Fe3;Os4@Ag nanopartikiillerinin su dezenfektanlar1 olarak

uygulamaya sahip olabilecegini gostermistir.

2.2. Aktif Karbon

Aktif karbon, kimyasal ayristirma yolu ile nitelenemeyen ya da yapisal formiili
olmayan fazla gdozenege sahip karbonlu amorf malzemelere verilen terminolojik bir addir. Aktif
karbonlar insan sagligina zararsizdir ve ¢ok amagh kullanilabilen degerli adsorbanlardir. Aktif
karbonlarin adsorpsiyon yetenekleri ylizey alanlarinin yiiksek olmasindan, mikrogdzenek
yapilarindan ve yiizey aktivitelerinin yiiksek dereceli olmasindan kaynaklanmaktadir. Bu
sebeple s1v1 ve gaz bilesimlerinden zararl kisimlarini saflagtirma, fazla klordan arindirma, koku
ve renk uzaklastirmada ve nicel geri kazanimi ortaya c¢ikarmada, derisik halli maddeleri
uzaklastirmada ya da onlar1 yapica degistirmede aktif karbonlardan yararlanilir (Giindogdu,

2010).

[k ¢agdan beri kullanilan aktif karbonlarn adsorban dzelligi bilinmektedir. Hippocrates
odun komiirii tozunun kotli kokulari uzaklastirabilecegini Onermistir. Aktif karbonun
endiistriyel sanayide kullanimi 18. yy sonlarinda kimyager K.W. Scheele’nin odun komiirti
kullanarak gazlar1 adsorbe etmesiyle baglamistir. Rus akademisyen Lovits ise organik madde
iceren tartarik asit ¢dzeltisinin rengini gidermek i¢in odun kémiirii kullanmistir (Giindogdu,

2010).

Aktif karbonun hammaddesi, ¢ok sayida maddeden laboratuvar Olgeginde

hazirlanabilmektedir. Ancak en fazla kullanilan ticari aktif karbon hammaddeleri komiir, linyit,



turba, odun ve Hindistan cevizi kabugudur. Bu maddelerden elde edilen aktif karbonlarin i¢

yiizey alan1 500-1500 m?/g derecesindedir (Orbak, 2009).
Aktif karbonu diger absorbentlerden ayiran 6zellikler su sekilde siralanabilir:
e Nem giderme islemine ihtiya¢ olmamaktadir,

e Polar olmayan veya ¢ok az polar 6zellik gosteren molekiilleri adsorplama

ozelligine sahiptir,

e Adsorpsiyon 6zelliginin temelinde van der Waals baglar1 bulunmaktadir ve bu

nedenle rejenerasyon i¢in gerekli olan enerji ihtiyact diger adsorbentlere gore

diisiiktiir (Orbak, 2009).

Aktif karbonu sahip oldugu gozenek yapisi ve cesitliligi, diger bazi1 adsorbentlerden
farkli kilmaktadir. Gozenek yapist makro gozenek (r > 500 A), mezo gdzenek (gegis
gozenekleri) (20 A <r <500 A) ve mikro gozenek (r < 20 A) olmak iizere ii¢ grupta incelenir
(Orbak, 2009).

2.2.1. Aktif Karbon ile Ilgili Yapilmus Cahsmalar

To-Uyen vd. (2020), bu ¢alismalarinda, endiistriyel atiklardan yapilan aktif karbonun,
antibiyotiklerin sulu ortamdan uzaklastirilmasinda kullanilma potansiyelini arastirmislardir.
Aktif karbon hazirlamak i¢in Onciil olarak saman, Limonia acidissima kabugu, avokado
kabugu, ¢ay atig1 ve muz kabugundan elde edilen tarimsal atiklar1 kullanilmigtir. Karbonize
malzemelerin istenen ylizey alani ve gozenek boyutu, 500 °C’luk bir sicaklikta aktivasyon ajant
olarak KOH kullanilarak kimyasal aktivasyon yontemi ile elde edilmistir. Yiizey morfolojisini
ve amorf karbon olusumunu belirlemek i¢in taramali elektron mikroskobu (SEM) ve X-1sin1
kirmimi kullanilmistir. Komiirlesmis malzemelerin ylizey fonksiyonel gruplari, bes aktif
karbon malzemenin spesifik ylizey alanin1 (BET) ortaya c¢ikaran Fourier doniisiim kizil6tesi
spektroskopisi (FT-IR) ve N2 adsorpsiyon-desorpsiyon izotermleri ile karakterize edilmistir.
Analitik sonuclar, samandan iiretilen aktif karbonun, bes aktif karbon tiirli arasinda iistiin
ozellikler ve en yiiksek siprofloksasin giderme etkinligi sergiledigini gostermektedir. Yiizey
alan1 494,92 cm?g’ye ve toplam gozenek hacmi 0,494 cm’/g’ye ulasmistir. Ayrica,
siprofloksasin adsorpsiyon etkinligi, 20 mg/L’lik bir konsantrasyonda %93,34 e ulasmistir. Bu



caligmanin sonuclari, endistriyel atiklardan yapilan aktif karbonun, antibiyotiklerin sulu

ortamdan uzaklastirilmasinda kullanilma potansiyeline sahip oldugunu gostermistir.

Rajendran vd. (2015), ¢alismalarinda Leucaena leucocephala tohum kabugu atigindan
aktif karbon elde etmislerdir. Leucaena leucocephala tohum kabugu kiiciik ebatlara
parcalanmistir. Malzeme 2 saat boyunca kaynayan %10’luk H3PO4 ¢ozeltisi ile emprenye
edilmistir ve 24 saat ayn1 ¢ozeltide bekletilmistir. 24 saatin sonunda malzeme kurutulmustur ve
120-130 °C’da karbonize edilmistir. Kurutulan malzeme toz haline getirilip 60 dakika boyunca
800 °C’da aktive edilmistir. Ardindan asidin uzaklastirilmasi i¢in destile su ile yikanip 3 giin
giines 1s181nda kurumaya birakilmigtir. Kémiirlesmis malzeme ince bir toz haline getirilmistir.
Calisma sonucu Leucaena leucocephala tohum kabugu atigindan elde edilen aktif karbonlar
Oonemli ylizey alan1 gostermistir. Yiizey gruplarinin konsantrasyonu, cesitli aktivasyon
kosullarima bagli olarak degismistir. Sonu¢ olarak elde edilen aktif karbonlarin, organik
maddeleri solisyondan adsorbe etme kabiliyetinden dolay: tekstil atiklarinin uzaklastirilmast

icin kullanilabilir oldugunu gostermistir.

Mopoung vd. (2015), bu arastirma, demirhindi tohumundan KOH aktivasyonu ile aktif
karbonun karakterizasyonunu incelemislerdir. 0,5:1-1,5:1 KOH:demirhindi tohumu odun
komiiri oranlarinin ve 500-700 °C aktivasyon sicakliklarinin etkileri incelenmistir. FTIR,
SEM-EDS, XRD ve BET, demirhindi tohumunu ve bunlardan hazirlanan aktif karbonu
karakterize etmek i¢in kullanilmigtir. Analizde, ylizde verim, iyot sayisi, metilen mavisi say1si
ve Fe (III) adsorpsiyonunun on testi de arastirilmistir. KOH aktivasyonlu demirhindi
tohumundan hazirlanan aktif karbonun ylizde verimi, artan aktivasyon sicakligi ve agirlikga
%54,09 ile %82,03 araliginda azalmistir. XRD sonucu, aktif karbondaki bir potasyum
bilesiginde yiiksek kristallik gostermistir. EDX ile aktif karbondaki ana elementler C, O, Si ve
K olarak bulunmustur. Iyot ve metilen mavisi adsorpsiyonunun sonuglari, aktif karbonun
gbdzenek boyutunu ¢ogunlukla mezo gézenek ve makro gézenek araliginda gostermistir. Aktif
karbonun ortalama BET gdzenek boyutu 67,9764 A ve BET yiizey alam1 2,7167 m?/g
bulunmustur. Son olarak, Fe (III) adsorpsiyon testi i¢in 500 °C aktivasyon sicakligl ve 1:1
KOH:demirhindi tohumu odun kdmiirii orani ile liretilen demirhindi tohumu bazli aktif karbon
kullanilmistir. Fe (III)’{in alkali kosullarda adsorbe edildigi ve 0,0069-0,019 mg/g kapasite
adsorpsiyonu ile Fe (III) baslangic konsantrasyonunun 5’ten 20 ppm'ye cikarilmasiyla

adsorpsiyonun arttig1 gosterilmistir.



Djilani vd. (2012), bu calismalarinda, bitkisel kokenli lignoseliilozik atiklardan yeni
adsorbanlarin gelistirilmesini arastirmiglardir. Bu amagla kahve telvesi (CG), kavun tohumlari
(MS) ve portakal kabugu (OP) gibi tarimsal atiklar kullanilmistir. Elde edilen aktif karbonlar,
X-151m1 kirmimi (XRD), kizilotesi spektroskopi (FTIR), termogravimetrik analiz (TGA) ve
taramal1 elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak karakterizasyon yapilmigtir. Bu yeni
malzemelerin adsorpsiyon verimliligi o-nitrofenol ve p-nitrotoluen olmak {izere iki model
organik kirletici ile test edilmistir. Yeni adsorbanlarla elde edilen eliminasyon oraninin %70 ile
%90 araliginda oldugu goriilmiistiir. Bu bilesiklerin adsorpsiyon kinetigi, ikinci dereceden bir
model kullanilarak 6l¢iilmiistiir ve agiklanmistir. Adsorpsiyon dengesine ulagmak icin gereken
stirenin 75 ile 135 dakika arasinda oldugu goriilmiistiir. Kirletici maddelerin maksimum
aliminin yani sira adsorpsiyon kinetiginin de temelde adsorbanlarin kimyasal 6zelliklerine bagl

oldugu gosterilmistir.

Koseoglu ve Akmil Bagar (2015), bu calismalarinda, meyve suyu endiistrisinin atig1
olarak bilinen portakal kabugundan, ¢inko kloriir (ZnCly) ve potasyum karbonat (K>COs3)
kullanarak diisiik maliyetli aktif karbonu kimyasal aktivasyon yoluyla {iretmislerdir.
Aktivasyon sicakliginin ve aktivasyon reaktiflerinin tipinin aktif karbonun ylizey ve kimyasal
ozellikleri iizerindeki etkilerini aragtirmiglardir. Aktivasyon sicakliklart ve doyma oranlari
strastyla 500—-1000 °C ve 1:1 araliginda secilmistir. KoCO3 ve ZnCl» aktivasyonu ile hazirlanan
aktif karbonlarm BET yiizey alan1 sirasiyla 1352 m?/g ve 1215 m?/g iken aktif karbonlarin
karbon igerigi %70 olarak sonuclanmistir. Hem K>COj3 hem de ZnCl; i¢in sicakliktaki bir artis,
aktif karbonlarin veriminde azalmaya yol agmistir. ZnCl> serisinin verimi K>COz3’linkinden

daha ytiksek ¢cikmistir. Elde edilen aktif karbonlarin, mikro gozenekli oldugu goriilmiistiir.

Vunain vd. (2017), bu calismada, sulu ¢6zeltiden Bakir (II) iyonlarinin uzaklastirilmast
icin baobab meyve kabuklarindan fosforik asit kullanilarak kimyasal aktivasyonla hazirlanan
diisiikk maliyetli aktif karbonu (AC) degerlendirmislerdir. Hazirlanan aktif karbon numuneleri,
N»z-adsorpsiyon-desorpsiyon izotermleri, SEM, FTIR, EDX ve XRD analizi kullanilarak
karakterize edilmistir. 700 °C’da aktive edilen numune, fizikokimyasal 6zellikleri ve BET
sonugclari ticari bir numuneye benzer oldugu i¢in optimize edilmis numune olarak secilmistir.
Optimize edilmis numunenin N»-adsorpsiyon-desorpsiyon sonuglari; mikro gozenek hacmi
0,3764 cm’/g, gdzenek boyutu 1,45 nm, toplam gdzenek hacmi 0,4330 cm?/g ve BET yiizey
alan1 1089 m?%/g ortaya ¢cikmustir. pH, baslangi¢c bakir konsantrasyonu, temas siiresi, adsorban

dozaj1 ve sicaklik gibi operasyonel parametreler parti modunda g¢alisilmistir. Denge verileri,
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adsorpsiyon verilerinin Langmuir, Freundlich ve Dubinin-Radushkevish (D-R) modelleri
olmak tiizere ii¢ farkli izoterm modeli kullanilarak test edilmesiyle elde edilmistir. Bakir
adsorpsiyonunun, maksimum tek tabakali adsorpsiyon kapasitesi 3,0833 mg/g olan Langmuir
izoterm modeli ile iyi bir sekilde iliskili oldugu bulunmustur. Adsorpsiyon isleminin kinetigi,
sozde birinci derece ve sozde ikinci derece modellerle test edilmistir. S6zde ikinci derece
kinetik model, incelenen deneysel veriler i¢in en 1iyi iligkiyi saglamistir. Calisma, bakir
iyonlarinin sulu ortamdan uzaklastirilmasi i¢in degerli bir adsorban kaynagi olarak baobab

meyve kabuklarinin etkili bir sekilde kullanilmasini saglamistir.

Glindogdu (2010), yaptig1 ¢alismada cay fabrikasi atiklarindan ZnCl,, KOH ve H2SO4
kimyasallar1 kullanarak kimyasal aktivasyonla ii¢ farkli karakterde aktif karbon iiretmistir.
Aktif karbonlar ¢ok cesitli yontemlerle karakterize edildikten sonra sulu ¢6zeltiden adsorpsiyon
performanslari organik ve inorganik karakterli bazi tiirler iizerinde test edilmistir. Uretilen aktif
karbonlarin yiizey alanlarinin baglangi¢ materyali olan fabrika ¢ay atig1 (FCA)’na gore oldukga
biiylidiigli gorilmiistiir. ZnCl; ile reaksiyon esnasinda, katalizér miktarindaki artis sonucu hem
karbon yiizdesi hem de mezogdzenek yapinin artis egiliminde oldugu goriilmiistiir. Bu sayede
biiylik molekiillii yapilarin adsorpsiyonunda amaca gore adsorban iiretimi séz konusu
olabilmektedir. FElde edilen sonuclar 1s1ginda, FCA’nin aktif karbon iiretiminde
kullanilabilecegi ve elde edilen aktif karbonlarin da gesitli endiistriyel atik sulardan hem
organik hem de inorganik karakterli kirleticileri yliksek performansla uzaklastirabilecegi

goriilmektedir.

Oguz (2013), yaptig1 calismada, pamuk ve misir sapindan aktif karbon tiretimini, iki
asamada gergeklestirmistir. Bunlardan birincisi karbonizasyon, ikincisi ise aktivasyondur.
Karbonizasyon prosesinde; inertortam CO> kullanilmig; etiivde bekleme siiresi ve farkli
kimyasal ortamlarinin aktif karbon niteligine etkisi incelenmistir. Kimyasal aktivasyon
prosesinde aktifleyici madde olarak ZnCl>, HNO;, H2SO4 ve KOH kullanilmistir. Farkli yakma
sicakliklart ve farkli aktive edici maddelerin aktif karbon iiretiminde Uriiniin nitelik ve
niceligine etkisi incelenmistir. 600 °C, 700 °C ve 800 °C’ta yapilan denemelerin sonucu olarak
kat1 iiriin veriminin sicakligin artmasiyla azaldig: tespit edilmistir. Pamuk sap1 ve misir sap1
hammaddelerinden elde edilen aktif karbonlar1 yilizey alanlar1 agisindan degerlendirecek
olursak 600 °C ve 72 saat bekleme siirecinden sonra 800 °C yakma islemi sonucunda elde edilen
aktif karbonlarin ylizey alanlar1 6l¢iildiigiinde en yiiksek BET yiizey alanina sahip numunenin

123 m?/g yiizey alaniyla misir sapiin H>SO4 kimyasaliyla emdirme yapilan numunenin sahip
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oldugu goriilmistiir. Bu ¢alismada kimyasal aktivasyon i¢in ZnCl>, HNOs3;, KOH ve H2SO4

maddeleri kullanilmis olup en iyi verim i¢in en uygun maddenin ZnCl; oldugu goriilmiistiir.

Gokara (2013), igde meyvesi cekirdeginden elde edilmis aktif karbon kullanilarak
¢Ozeltideki metilen mavisi, rhodamine B ve malahit yesili boyarmaddelerinin adsorpsiyonla
giderimini incelemistir. Bu calismada, adsorpsiyon veriminde etkili olan pH, baslangi¢
boyarmadde konsantrasyonu ve sicakligin etkilerini incelemistir. Ayn1 zamanda adsorpsiyon

termodinamigi ve adsorpsiyon kinetigi de gézlemlenmistir.

Aydin Samdan (2013), kabak c¢ekirde§i kabugunu kullanarak iki farkli tiirde aktif
karbon iiretimi ger¢eklestirmistir. Birinci tiiriin eldesinde ¢inko kloriir, ikinci tiiriin eldesinde
ise fosforik asit kullanmistir. Elde ettigi bu aktif karbonlarin da karakterizasyonlarini
incelemistir. Aktif karbonlarin ortama gozenek ¢ap1, gézenek hacmi, gézenek boyutu ve BET
yiizey alanlarinin {izerindeki etkileri gézlemlemek icin 1:1, 2:1, 3:1 emdirme oranlarinda ve
400, 500, 600 °C karbonizasyon sicakliklarinda denemelerini ger¢eklestirmistir. Sonug olarak,
farkli 6zelliklerdeki aktif karbonlarin iiretiminde kabak ¢ekirdegi kabugunun kullanilabilecegi
goriilmiistiir. Ayn1 zamanda, atik sulardan organik ve inorganik maddelerin gideriminde de

tiretilen bu aktif karbonlarin kullanilabilecegi sonucuna varmistir.

Demiral ve Cemrek Kul (2015), yaptiklart caligmada kestane kabugunun pirolizini
gerceklestirmislerdir. Piroliz sonucu ¢ikan iirtinlerin verimlerinin etkileri incelenirken 1sitma
hiz1, gaz akis hiz1 ve piroliz sicaklig1 parametreleri gozlemlenmistir. En yiiksek katran verimi
olan %18,70 degerine 50 °C/dk™! 1s1tma hizinda, 150 cm*dk™! gaz akis hizinda ve 400 °C piroliz

sicakliginda ulasilmistir.

Ozdemir (2013), yaptig1 calismada sarap endiistrisi atig1 olan iiziim saplarmdan aktif
karbon {iiretmistir. Uretimde fiziksel ve kimyasal aktivasyon yontemlerini kullanmigtir. Aktif
karbon eldesinde ilk olarak farkli siire ve sicakliklarda azot gazi ve saf karbondioksit
atmosferinde fiziksel aktivasyon gerceklestirilmistir. Ardindan farkli oranlardaki ZnCly/iiziim
saplar1 farkl siirelerde ¢inko kloriirle reaksiyona girerek kimyasal aktivasyon ger¢eklesmistir.
Hazirlanan en biiyiik yiizey alanina sahip aktif karbon 6rneginin adsorplama etkinligini ortaya
koymak amaciyla, Cr(VI) igeren ¢ozeltilerle adsorpsiyon deneyleri yapilmistir. Adsorpsiyon
deneylerinde sulu ¢ozeltilerden Cr(VI) nin giderilmesi lizerine; baslangic pH’1, adsorbent dozu,

temas siiresi, sicaklik ve baslangi¢ Cr(VI) konsantrasyonunun etkileri incelenmis, elde edilen
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sonuclar adsorpsiyon izotermlerine uygulanmis ve elde edilen aktif karbonun Cr(VI)

adsopsiyon kapasitesi hesaplanmaistir.

2.3. Siklodekstrin

Siklodekstrinler (CD), enzimatik olarak parcalanan nisastadan elde edilen bilesiklerdir.
I¢ kism1 hidrofobik, dis yiizeyi ise hidrofilik &zelliktedir. Bu yapilar sayesinde konakgi1-konuk
tipinde cesitli kati, siv1 ve gazlarla inkliizyon kompleksi olusturabilmektedirler. Biyolojik bir
iirlin olmalar1 ve inkliizyon kompleksi olusturabilme 6zellikleri sebebiyle CD’lere olan ilgi
yiiksektir. Konuk molekiiliin 1s1, uguculuk, ¢oziiniirliik ve 151k gibi ¢esitli fiziksel ve kimyasal
ozellikleri inkliizyon kompleksi ile gelistirilebilmektedir. Gida, kozmetik, kimya, eczacilik,

tekstil ve tarim gibi alanlarda endiistriyel amagcli kullanilmaktadir (Avci ve Donmez, 2010).

Sekil 2.1. Siklodekstrinin kimyasal yapis1 (Loftsson ve Duchene, 2007)

1891 yilinda Villier tarafindan hazirlnana belgelerde ilk defa CD’lere ait bilgilere
ulagilmistir. Villier seliilozin adin1 verdigi ilk CD’leri Bacillus amylobacter ile nisastadan
tiretmistir. 1903 yilinda ise Shardinger, siklik yapilarini belirledigi CD’lere a ve B dekstrinleri
demistir (Avci ve Donmez, 2010).
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Sekil 2.2. a, B, y-siklodekstrinlerin kimyasal yapis1 (Szejtli, 2004)

CD’lerin inkliizyon kompleksi olusturabildikleri ilk defa 1948 yilinda bulunmustur.
1970’1i y1illara gelindiginde Japonya ve Macaristan’da endiistriyel amagl iiretimleri baglamigtir.
CD’lerin g tiirti de endiistriyel amaglh tiretilmektedir. CD’lerin iiretimi 1990 yilinda 850 ton,
1998 yilinda 6000 ton, 2000’11 yillarda ise 10000 tonun iizerindedir. Japonya, diinyada en fazla
tretim ve tiikketim oranma sahiptir. 2000 yilindaki CD kullaniminin 1800 ton oldugu
aciklanmigtir. Tiirkiye’de endiistriyel amacli {iretimi heniiz bulunmamaktadir (Avct ve

Doénmez, 2010).

Inkliizyon kompleksleri, CD’ler ve konuk molekiiller arasinda kovalent olmayan
etkilesimlerle gerceklesir. Konuk molekiiliin hidrofobik yapisi ile CD’lerin hidrofilik kaviteleri
etkileserek inkliizyon kompleksleri olusmaktadir. Konuk molekiiliin biiyiikligii ve 6zellikleri
ile CD molekiiliiniin kavite biiyiikliigiine bagl olarak ¢esitli inkliizyon kompleksleri olusur.
Tek bir konuk molekiil ile tek bir CD molekiiliin etkilesmesiyle 1:1 inkliizyon kompleksleri,
tek bir konuk molekiil ile iki CD molekiiliin etkilesmesiyle 1:2 inkliizyon kompleksleri ve iki
konuk molekiil ile tek bir CD molekiiliiniin etkilesmesiyle de 2:1 inkliizyon kompleksleri
meydana gelir. Sekil 2.3’te farkli molar oranlarina sahip inkliizyon komplekslerine ait gorseller
verilmistir. CD’lerin, konuk molekiillerle kovalent bag yapmasiyla farmasotik amaglarla
kullanilabilen iiriinler elde edilir (Celen vd., 2015). Iyi bir inkliizyon kompleksi olusumu igin
baglanacak molekiiliin siklodekstrinin boslugunu doldurmasi ve boslugun ceperleri ile temas
halinde olmas1 gerekir (Akcakoca ve Atav, 2006). Bu sebeple tezde yapilan ¢alismalarda 2:1

(CDriirtin) inkliizyon kompleksleri olusturulmustur.
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Sekil 2.3. Farkli molar oranina sahip inkliizyon kompleksleri (Crini, 2014)

Konak Molekiil

Tekstil sektoriinde CD’ler, tiim terbiye islemlerinde, 6zellikle de boyama ve bitim
islemlerinde siklikla kullanilmaktadir. Boyamada c¢oziiniirliigli az olan boyarmaddelerin
¢Oziiniirliiglini arttirmada ve diizgiin boyama eldesi i¢in retarder etkisiyle boyarmaddenin
kontrollii saliniminda faydalanilmaktadir. Bitim islemlerinde ise giysilik kumaglarin konfor
ozelliklerinin arttirilmasinda, tibbi tekstillerde hijyen 6zelliklerinin kazandirilmasinda yogun
olarak kullanilmaktadir. Kimyasal maddelerle kompleks olusturarak tekstil yiizeyine bir veya
daha fazla fonksiyonel 6zellik kazandirilmasina yardimci olurlar. Bu 6zelliklerden bazilari,
antibakteriyel, antimikrobiyal, UV koruyucu, burusmazlik, giizel koku salinimi vb. olarak

sdylenebilir (Sengdz ve Oztanir, 2009).

Cok fonksiyonlu yardimci maddeler ve enerji tasarruflu iglemler tekstil kimyasal
endiistrisinin oncelikleri olarak ortaya ¢ikmaktadir. 1980°li yillarin sonlarinda CD’leri tekstil
uygulamalarinda kullanma ¢aligmalar1 baslamistir. Bu durum CD’lerin olusturabildikleri
inkliizyon komplekslerinin son zamanlarda popiiler olan deodorant, aroma ve antimikrobiyal
bitim islemlerine uygulanabilmesi ve ayrica atik maddelerin islenmesinde kullanilmasiyla

yayginlasmustir. (Sengdz ve Oztanir, 2009).

Inkliizyon kompleksi olusumu sonrasinda misafir molekiiliin bazi fiziksel ve kimyasal
ozellikleri degisebilmektedir. Tersine diisiik ¢ozliniirliige sahip konuk molekiillerin kompleks
formunda iken ¢oziiniirliikleri artmaktadir. Ayrica tekstil alaninda siklodekstrin kullanimu,
cevresel acidan 6nemli bir faktordiir. Siklodekstinler biyolojik olarak pargalanabildikleri i¢in

atik suda herhangi bir ¢evresel soruna yol agmamaktadir (Sengdz ve Oztanir, 2009). Bu tezde,
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bu aciklamalardan yararlanilarak siklodekstinler ile olusturulan inkliizyon kompleksleri

kullanilmastir.

2.3.1. Siklodekstrin ile lgili Yapilmis Calismalar

Bocanegra-Diaz vd. (2003), ¢alismalarinda, bir inkliizyon kompleksi ile manyetit ve -
siklodekstrinden bir ferromanyetik sivi elde etmislerdir. Manyetit ve B-siklodekstrin kompleksi
FTIR spektroskopisi, X-isin1 kirinimi/termal analiz (TG/DTA), transmisyon elektron
mikroskobu (TEM) ve atomik absorpsiyon spektroskopisi ile karakterize edilmistir. Bu ¢calisma,
siklodekstrinlerin, manyetit seklinin ve nano boyutunun [-siklodekstrin bosluguna dabhil

edilmesinin kontroliinde anahtar roliinii giiclii bir sekilde ortaya koymustur.

Grechin vd. (2007), bu calismada, farkli birincil, ikincil ve {igiinciil ugucu alifatik
aminler i¢in sabit monoklortriazin ikameli B-siklodekstrin ile seliilloz malzemelerin
koordinasyon ve adsorpsiyon 6zellerini arastirmislardir. Konuk maddelerin dahil edilmesi i¢in
erigilebilen siklodekstrin miktarlari, farkli yapidaki ugucu aminler ile komplekslesme
reaksiyonu kullanilarak belirlenmistir. Sikloheksilamin, tekstil yiizeyinde adsorpsiyon olmadan

komplekslenen en uygun model bilesik olarak se¢ilmistir.

Krishnaswamy vd. (2012), bu g¢alismalari, 1:1 oraninda B-siklodekstrin (BCD) ile
katesinin (CAT) nano kapsiillenmesi, molekiiler inkliizyon yontemi ile nano-enkapsiile toz
(BCD+CAT) iretimi ile sonuglanmistir. CAT ve BCD arasindaki etkilesimler, taramali
elektron mikroskobu (SEM), diferansiyel taramali kalorimetre (DSC), X-1s1n1 kirinim1 yontemi
(XRD) ve Raman lazer spektroskopisi (RLS) ile analiz edilmistir. Elde edilen sonuglar kuvvetle
dogrulanmis supra molekiiler kompleks olusumunu gostermistir. Nano kapsiillenmis toz icin
elde edilen DSC termografi, katesin ve BCD’de bulunan 100, 150 ve 200 °C’da zirvelerin
tamamen kaybolmasi ile 250 °C’da yeni endotermik erime zirvesinin ortaya ¢ikmasiyla
sonuglanmistir, ayrica spektral karakterizasyon (RLS) ile de onaylanmistir. 67 ile 470 nm
arasinda degisen partikiiller, SEM mikrograflar ile elde edilmistir. Nano kapsiillenmis toz i¢in
0° ile 80° arasinda XRD ile yapisal karakterizasyon, ortalama partikiil boyutu 518,78 nm olan
kristalden amorf faza durum degisikligini gostermistir. Bu ¢alismadan, katesinin BCD’e dahil
edilmesinin miimkiin oldugu ve nano diizeyde karmasik bir yap1 olusturdugu sonucuna
vartlmistir. Ayrica, biyomedikal ve nutrasotik uygulamalarda antioksidanlarin ilag dagitiminda

etkili bir arag olabilece8ini gostermistir.
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Goniilsen (2013), yiiksek lisans tezinde koku igeren B-siklodekstrin ve mikrokapsiilleri
karsilagtirarak salinim davranislarini incelemistir. Koku veren ugucu yag olarak portakal yagi
secilmistir. B-siklodekstrin ile 1:2 mol oraninda yogurma teknigi kullanilarak inkliizyon
kompleksleri hazirlanmistir. Portakal yaginin koaservasyon yontemine gore de etil seliiloz
esaslt mikrokapsiiller hazirlanmigtir. Hazirlamis oldugu bu kapsiilleri pamuklu kumasa aplike
etmistir. Ardindan yikama yapilmamis, 1 yikama ve 5 yikama yapilmis kumaslarin koku salim
davraniglart mikrogram cinsinden tartim yapan hassas terazi ile azot gaz1 varliginda kumas
agirhgindaki degisim incelenmistir. Olgiim sonuglarinda B-siklodekstrin ile hazirlanan
kapsiillerin kokuyu daha hizli biraktiklar1 gdzlemlenmistir. Ayn1 zamanda aplike edilen kapsiil

miktar arttirildiginda, koku salinim hizlarinin da yiikseldigi gézlemlenmistir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

Bu tezde, piroliz deneyleri, karbonize edilmis bitkisel atiklarin aktiflestirilmesi,
Fe304@AC sentezi, inkliizyon komplekslerinin hazirlanmasi ve inkliizyon komplekslerinin
¢Ozelti haline getirilerek kumasa aplike edilmesi olmak iizere 5 ana adimdan olugmaktadir.

Asagida bunlara iligkin yontem ayr1 ayr1 verilmektedir.

3.1. Piroliz Deneyleri

Tez kapsaminda piroliz islemi Tekirdag Namik Kemal Universitesi Miihendislik
Fakiiltesi Makine Miihendisligi Boliimii’niin atdlyesinde tasarlanarak imalati yapilmis olan
piroliz reaktorii ile gergeklestirilmistir. S6z konusu reaktor tez kapsaminda PLC tabanli bir
kontrol iinitesi ile donatilmistir. Gelistirilen sistem {izerinden istenilen sicaklik degeri ve bu
sicaklikta bekleme siiresi tanimlanarak deneyler gerceklestirilebilmektedir. Kontrol lizerindeki

HMI operatdr paneli yardimui ile deney kosullar1 USB bellek tizerine kaydedilebilmektedir.

Reaktor; 1200 Watt giiclindeki kelepge tipi seramik rezistans ile isitilan 110 mm
boyunda ve 72 mm ¢apinda AISI 310 kalite paslanmaz ¢elik gekme borudan imal edilmis sabit
yatakl bir gdvdeye sahiptir. Piroliz sicaklik 6l¢iimii ve kontrolii J tipi 1s1l ¢ift ile saglanmustir.
Piroliz reaktorii donaniminda bulunan azot gazi istege baglh olarak sistemde tasiyici ya da
sogutma amagcli olarak kullanilabilmektedir. Arastirmada yliriitiilen 6n denemelerde reaktoriin
azotlu ve azotsuz kullaniminda karbon iiretimi bakimindan fark gozlenmemesi nedeni ile
denemeler azotsuz ortamda gerceklestirilmistir. Azot kullaniminin reaktoriin yapisi geregi en
onemli avantaji sogutma hizini arttirmasi yoniinde olmustur. Fakat bu durumda denemeler
sonrast reaktor oda sicakliginda sogumaya birakilarak asilmistir. Reaktoriin kiiclik boyutlu
olmasi nedeni ile soguma hizli oldugu icin ek bir sogutmaya ihtiya¢ duyulmamistir. Sekil 3.1°de

piroliz reaktorii goriilmektedir.

Sekil 3.1. Piroliz cihazinin haznesi (solda); piroliz deney diizenegi (sagda) (1) azot tiipi, (2)
valf ve debimetre, (3) 1sitic1 rezistans, (4) reaktor, (5) biyokiitle veya deney sonucu olusan
karbon, (6) termokupl, (7) PLC ve HMI (operator paneli) ile donatilmis yeni kontrol {initesi,
(8) yogusma kabu, (9) karbon filtre, (10) agirlik 6l¢lim sistemi



Tezde karbon elde etmek i¢cin cam ve kanola bitkisel atiklar1 biyokiitle olarak
kullanilmistir. Bu atiklar herhangi bir igsleme tabi tutulmadan direkt tarladan toplanarak miksere
alinip toz haline getirilmistir. Bu yolla reaktdér haznesine daha fazla miktarda biyokiitle

sigdirilmas1 hedeflenmistir. Tarladan toplanan bitkisel atiklar ayr1 ayri piroliz edilmistir.

Piroliz deneyleri, numunelerin reaktore yiiklenilmesi sonrasi, 22 °C oda sicakligindan
baslatilarak 450 °C sicakliga ulasildiktan sonra bu sicaklikta 30 dakika siireyle bekletilmek
suretiyle gerceklestirilmistir. 30 dakika bekleme sonrasi reaktor oda sicaklifinda sogumaya
birakilmistir. Sicaklik 25 °C’da diisiince kapak agilip piroliz edilmis biyokiitle atiklar1 hazneden
cikarilmigtir. Aragtirmada yapilan 6n calismalarda uygun piroliz kosullarinin belirlenebilmesi
amaci ile ti¢ farkli sicaklikta piroliz deneyi gergeklestirilmistir. 350 °C’de gerceklestirilen
denemelerde reaktor merkezinde kalan biyokiitlelerin tam olarak karbona doniismedigi
gozlenmistir. Bunun iizerine sirasiyla 450 °C ve 550 °C deney sicakliklari denenmistir. Yapilan
on denemelerde 550 °C ile 450 °C piroliz sicakliklari i¢in elde edilen karbon miktarlarinda bir

fark gozlemlenmeyince piroliz deneylerine 450 °C ile devam edilmistir.

Her bir piroliz deneyi sonucu elde edilen kat1 ve siv1 iiriin miktar1 ayr1 ayri tartilmastir.
Gaz iirlin miktar ise kiitle denkligi yardimiyla hesaplanmistir. Ardindan asagidaki esitlikler

kullanilmis ve % iiriin verimleri hesaplanmustir.

Kati Uriin Miktart (gr) (3.1)
% Katt = " x 100 .
Reaktore Beslenen Toplam Hammadde (gr)

S Uriin Miktar: (gr) (3.2)
% St = — x 100 .
Reaktore Beslenen Toplam Hammadde (gr)

% Gaz = 100 — (% Kati Uriin + % Sun Uriin) (3.3)

Reaktére Beslenen Toplam Hammadde (gr) — Kati Uriin (gr) y

100 (B4

% Toplam Doniisim =
o Toplam Donligtm Reaktore Beslenen Toplam Hammadde (gr)

Piroliz deney kosullar1 Cizelge 3.1’de sunulmustur.
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Cizelge 3.1. Piroliz deney kosullar

Biyokiitle ad1 Baslangic agirhg: Isinma hiz1 Deney sicakhigi Bekleme Siiresi
(® (°C dk™) °C) (dk)
Cam agac1 atig1 100 25 450 30
Kanola sap1 100 25 450 30

3.2. Karbonize Edilmis Bitkisel Atiklarin Aktiflestirilmesi

Piroliz edilmis bitkisel atiklar aktif karbon haline getirilmistir. Aktiflestirme islemi igin
9 g bitkisel atik (¢cam veya kanola), 5 M HNO:s ile 3 saat, 90 °C’da reflux metodu ile isleme tabi
tutulmustur. Daha sonra elde edilen liriinler filtre kagitlarina koyularak destile su ile 3 kez

yikanmistir. Temizlenen iirtinler 110 °C’da 24 saat etiivde kurutulmustur.

3.3. Fe304@AC Nano Kompozit Parcaciklarin Sentezi

Fe;04@AC nano kompozit malzemesini hazirlamak i¢in 3,6 g FeCls 50 mL suda
coziilmiistir. FeClsz ¢ozeltisine 1 g bitkisel atik (cam veya kanola) eklenerek bir siire
karistirilmistir. Ardindan ¢ozeltiye 1,32 g FeCl, eklenmistir. pH amonyak yardimiyla 10,5°e
ayarlanmustir. 5 dakika boyunca Azot gaz1 eklenmistir. Reaksiyon reflux metoduyla 80 °C’da,
4 saatte gerceklestirilmistir. Sentezlenen Fe304@AC nano kompozit pargaciklar, bir manyet
yardimiyla ¢ozeltiden ayrilarak, birkag kez destile su ile yikanmistir ve etiivde kurutulmustur.
Fe3s04@AC nanokompozit pargaciklarin mol orami belli olmadigi igin kiitle cinsinden
hesaplamalar yapilmistir. Cizelge 3.2°de sentezde kullanilan kimyasallara ait bilgiler

verilmektedir.

Cizelge 3.2. Fe;04@AC nano kompozit pargaciklarinin sentezlenmesi igin kullanilan
kimyasallara ait bilgiler

Kimyasal Ad1 Molekiil Formiilii Molekiil Agirhig CAS No
(g/mol)
Demir (IIT) Kloriir FeCls.6H,O 270,3 10025-77-1
Hekzahidrat (Sigma-
Aldrich)
Demir (IT) Kloriir FeCl,.4H,O 198,81 13478-10-9
Tetrahidrat (Merck)
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3.4. Siklodekstrin (CD):Fe304@AC inkliizyon Komplekslerinin Hazirlanmasi

B-siklodekstrin ve Fe3O4@AC partikiilleri yogurma teknigi kullanilarak 2:1 oranda
(CD:iirtin) karigtirilarak inkliizyon kompleksi olusturulmustur. 10 g Fe;O4@AC i¢in 20 g CD
kullanilmistir. Oncelikle bir beherin i¢ine 20 g CD ve 20 mL su koyularak (her 1 gram iiriin
icin 2 gram CD eklenmistir) bir baget yardimiyla karistirllmistir. Daha sonra beherin igine 10
g Fe3s04@AC eklenerek yogurma teknigiyle inkliizyon kompleksi olusturulmustur. Hazirlanan
CD:Fe;04@AC bilesigi tamamen kuruyana kadar etiivde kurutulmustur. Ardindan havanda
doviilerek toz haline getirilmistir. Cizelge 3.3’te sentezde kullanilan CD’ye ait bilgiler

verilmektedir.

Cizelge 3.3. CD:Fe304@AC inkliizyon kompleksinin hazirlanmasi i¢in kullanilan CD’ye ait
bilgiler

Kimyasal Ad1 Molekiil Formiilii Molekiil Agirhg CAS No
(g/mol)
B-Siklodekstrin (Acros C42H70035 113498 7585-39-9
Organics)

3.5. Fe304@AC ve CD:Fe304@AC Bilesiklerinin Yapisal Analizleri

- Taramal Elektron Mikroskopu- Elektronik Haritalama (SEM-EDX) analizi:
Hazirlanan manyetik nano kompozit malzemelerin ve bunlarin inkliizyon komplekslerinin
SEM-EDX analizleri Namik Kemal Universitesi Bilimsel ve Teknolojik Arastirmalar
Uygulama ve Arastirma Merkezi (NABILTEM) ndeki FEI marka QUANTA FEG 250 model
cihaz ile TL-SEM-001 ve TL-SEM-002 metotlarina gore hizmet alimi yoluyla
gerceklestirilmistir. Sekil 3.2°de SEM-EDX analizinde kullanilan cihaz gosterilmektedir.
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Sekil 3.2. SEM-EDX analizinde kullanilan cihaza ait gorsel

- Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FT-IR) analizi: FT-IR spektroskopisi
yonteminde molekiillerin titresimleri infrared isinlari absorblamaktadir. FT-IR analizleri,
Tekirdag Namik Kemal Universitesi Bilimsel ve Teknolojik Arastirmalar Uygulama ve
Arastirma Merkezi (NABILTEM)’ndeki BRUKER marka VERTEX 70 ATR model cihaz ile
FTIR-ATR iinitesinde TL-FTIR-001 metoduna gore hizmet alimi1 yoluyla gergeklestirilmistir.
Olgiimler 400-4000 nm dalga boyu arasinda gerceklestirilmistir. Sekil 3.3’te FT-IR analizinde

kullanilan cihaz gosterilmektedir.

Sekil 3.3. FT-IR analizinde kullanilan cihaza ait gorsel

- X-1is1m kirim yoéntemi (XRD) analizi: XRD analizi Canakkale Onsekiz Mart
Universitesi Bilim ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi (COBILTUM) ndeki
PANalytical Empyrean markali cihazdan hizmet alimi yoluyla gergeklestirilmistir. X-
isinlarinin, kristallesmis atomlarin atomik dizilimine bagli olarak farkli yonlerde kirinimi

esasina dayanmaktadir. Sekil 3.4’te XRD analizinde kullanilan cihaz gosterilmektedir.
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Sekil 3.4. XRD analizinde kullanilan cihaza ait gorsel

- Termogravimetrik analiz (TGA): Manyetik malzemenin ve bu malzemenin
inkliizyon komplekslerinin karakterizasyonu i¢in kullanilmigtir. Bu analizde sicakligin bir
fonksiyonu olarak malzemede meydana gelen kiitle kayb1 degerlendirilmistir. Cihaz 900 °C’a
kadar ¢ikmaktadir. Kiitlenin sicakliga karsi ¢izilen TGA grafikleriyle polimer-katki maddesi
etkilesimleri incelenmistir. Analizler Perkin Elmer markasina ait TGA 4000 System model

cihazda yapilmistir. Sekil 3.5’te cihaza ait gorsel verilmektedir.

Sekil 3.5. TGA cihazina ait gorsel

3.6. Inkliizyon Komplekslerinin Kumasa Aplike Edilmesi

Bu tezde %100 pamuklu Ne 30/1 iplikten dokunan bezayagi dokuma kumas
kullanilmistir. Sentezlenen kompozit malzemelerin tekstil liflerine kars1 bir afinitesi olmadigi
i¢cin aplikasyon yontemi olarak oncelikle emdirme yontemi denenmistir. Ancak yapilan 6n
denemelerde diizgiin bir aplikasyon saglanamadigi gibi birim alana ytliksek miktarda malzeme
aplike edilmesi de (hazirlanan inkliizyon komplekslerinin belirli bir konsantrasyonun iizerinde
¢oziinmemesi nedeniyle) miimkiin olmamistir. Bu nedenle, kumasa aplikasyonda tezin B plani

olarak ongoriilen kaplama yontemi kullanilmistir. Bu amagla 100 g poliliretan patin igerisine
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pH 9 oluncaya kadar amonyak eklenmistir. Daha sonra Fe;O4@AC iirlinlerinden 10 g tartilarak
patin igerisine eklenmistir. 10 mL kivamlastirici da eklenip mikserle iyice karistirilmistir.
Calismada kullanilan poliiiretan pat (WPUD CT099) ve kivamlastirici (Neoprint DP) Denge
Kimya ve Tekstil San. Tic. A.S. tarafindan temin edilmistir. Kaplama islemi i¢in kumaslar Atag
marka RGK-40 model cihaza yerlestirilmistir. Rakle yardimi ile pat kumasin yiizeyine
diizgiince yayilmistir. Ardindan 160 °C’a 1sitilmis ramdzde 1 dakika fiksaj islemi
gerceklestirilmistir. Ayni islemler CD:Fe3O4@AC bilesikleri i¢in de yapilmistir. Sekil 3.6’da

kaplamada kullanilan cihaz gdsterilmistir.

Sekil 3.6. Kaplama cihazina ait gorsel

Kaplanan kumaglarda elektromanyetik kalkanlama ozelligi elde edilememistir.
Alternatif yontem olarak kaplama patina polipirol eklenmesi yoniinde karar alinmustir.

Polimerizasyon adiminda kullanilan kimyasallar Cizelge 3.4’te verilmistir.

Cizelge 3.4. Polipirol sentezinde kullanilan kimyasallar

Kimyasal Ad1 Molekiil Molekiil Agirhig CAS No
Formiilii (g/mol)
Pirol Monomeri (%98) (Sigma- C4Hs5N 67,09 109-97-7
Aldrich)
Demir (IIT) Kloriir Hekzahidrat | FeCl3.6H>O 270,3 10025-77-1
(Sigma-Aldrich)

Polimerizasyonda 0,3 M Pirol monomeri ve 0,3 M FeCls saf suda ¢oziilerek ¢ozeltiler
hazirlanmigtir. Pirol %98 lik olup yogunlugu (d) 0,97, molekiil kiitlesi (ma) ise 67,09°dur. Bu
degerlere gore ka¢g molar pirol kullanmak gerektigi sdyle hesaplanmaktadir. 0,3 M pirol

monomeri ¢ozeltisi igin;
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1000
m=dx% X (3.5)

ma
= 0,97 x 098X1000—1417M
m=5 7% 267,09
M1X V1= MZ X V2 (3'6)

14,17 x V; = 0,3 x 1000 mL = 21,17 mL

pipet yardimiyla cekilerek saf su ile 1000 mL’ye tamamlanmis ve 30 dakika ¢oziilmiistiir.

Daha sonra ayr1 bir beherde 0,3 M FeCl; ¢ozeltisi hazirlanmistir. FeCl3.6H>O molekiil
kiitlesi (m,) 270,3’tiir. Bu ¢ozeltideki kat1 FeCls miktar1 soyle hesaplanmaktadir.

m

M= —xV (3.7
mg

03=—2 %11

2703

m = 81,09 gr

81,09 gr FeCl3.6H>O alinarak 1000 mL saf suda ¢oziilmekte ve 30 dakika karistirilmaktadir.
Cozeltiler 30 dakika kanistirildiktan sonra buz kaliplart kullanilarak 0-5 °C’a sicakliga
ayarlanmaktadir. Cozeltiler 0-5 °C sicakliga getirildikten sonra daha biiyiik bir beherde
birlestirilmektedir. Ardindan ¢ozelti polimerizasyon i¢in 0-5 °C’da 2,5 saat karistirtlmaktadir.

Sekil 3.7°de polimerizasyon i¢in kurulan tertibat verilmektedir.

Sekil 3.7. Polipirol sentezi i¢in kurulan diizenek

Polimerizasyon islemi tamamlandiktan sonra, polipirol ¢ozeltisi filtre kagitlarindan
stiziilerek polipirol partikiilleri ¢ozeltiden ayrilmaktadir. Ardindan oda sicaklifinda

kurutulmaktadir. Sekil 3.8’de elde edilen polipirol partikiilleri verilmektedir.
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Sekil 3.8. Polimerizasyon sonrasi elde edilen polipirol partikiilleri

Kaplama islemi i¢cin 100 g poliliretan patin igerisine pH 9 oluncaya kadar amonyak
eklenmistir. Daha sonra 10 g Fes04@AC ve 3 g polipirol tartilarak patin igerisine eklenmistir.
Bir siringa yardimiyla 10 mL kivamlastirici yavas yavas pata eklenip mikserle iyice
karistirilmistir. Ardindan kumas kaplanmis ve 160 °C’da 1 dakika siireyle fikse edilmistir. Ayni
islemler CD:Fe3;04@AC bilesikleri i¢in de yapilmistir. Sekil 3.9-3.10°da sirasiyla ¢cam ve
kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile sentezlenen Fe3;O4@AC bilesikleri ve

CD:Fe304@AC kompleksleri ile kaplanan kumaslara ait gorseller verilmistir.

Sekil 3.9. Cam bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile sentezlenen Fe;O4@AC bilesigi ile
(solda) ve CD:Fe304@AC kompleksi ile (sagda) kaplanan kumasglara ait gorseller

Sekil 3.10. Kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile sentezlenen Fe;O4@AC bilesigi ile
(solda) ve CD:Fe;04@AC kompleksi ile (sagda) kaplanan kumaglara ait gorseller
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3.7. Kumas Analizleri

Fonksiyonel tekstilleri, teknik performanslar1 ve fonksiyonel 6zellikleri 6n planda olan
tekstil malzemeleri ve iirlinleri olarak tanimlamak miimkiindiir. Bu anlamda calismada elde
edilecek kumagta fonksiyonel tekstil Ozelligine sahip olmasi hedeflenmistir. Fe3sOs@AC
bilesigiyle ve CD:Fe3;04@AC komplesiyle kaplanan %100 pamuklu dokuma kumaslara UV

koruma, gii¢ tutusurluk ve elektromanyetik kalkanlama 6zelligi kazandirilmasi beklenmistir.

- UV Koruma ozelliginin tespiti: Kumas numunelerinin UV transmisyon analizleri
Labsphere UV Transmittance Analyser, Model-UV 2000S kullanilarak AATCC 183
standardina gore hizmet alimi yoluyla yaptirilmistir. 5x5 cm’lik numuneler kesilerek ve 290-
400 nm arasinda transmisyon olgiimleri yapilmustir. Ug kez yapilan dlgiimler sonucunda elde
edilen 315-400 nm araligindaki UVA ve 290-315 nm aralifindaki UVB transmisyon
degerlerinin % olarak ortalamas1 hesaplanmistir. Standartlara goére UV koruyuculuk degeri 10-
19 arasinda olan numuneler “orta”, 20-29 arasinda olan numuneler “yiiksek”, 30-49 arasinda
olan numuneler “cok yiiksek”, 50 ve iizeri olan numuneler ise “maksimum” olarak
degerlendirilmektedir (Bilimis, 1994). Elde edilen kumaglarin UV koruyuculuk 6zelligine sahip

olmalar1 i¢cin UPF (Ultraviolet Protection Factor) degerlerinin 50 olmasi hedeflenmistir.

- Gii¢c tutusurluk ozelliginin tespiti: Fe304@AC bilesigi ve CD:FesOs@AC
kompleksiyle kaplanmis kumaslardaki yanma 6zelliginin tespiti i¢in kullanilmistir. Bu analiz
20,5x16 cm ebatlarindaki numunelere, EN ISO 15025 standardinda sinirlandirilmis alev

sigramast i¢in deney metoduna gore gergeklestirilmis olup hizmet alimi yoluyla yapilmistir.

- Elektromanyetik kalkanlama ozelliginin tespiti: Fe;O4@AC bilesigi ve
CD:Fe304@AC kompleksiyle kaplanmis kumaslardaki kalkanlama ozelliginin tespiti i¢in
kullanilmistir. TS EN 50147-1 (2005) standardi, 9 KHz-40 GHz frekans araliginda
kalkanlanmis odalarin ekranlama zayiflama etkisini 6l¢mekte kullanilmaktadir. Ayrica elektro
manyetik kalkanlama etkinligi degerlendirildiginde elektro manyetik etkinlik smirlarinin
diizeyleri profesyonel sinif olarak; SE > 60 dB (5, Miikemmel), 60 dB > SE > 50 dB (4, Cok
Iyi), 50 dB > SE > 40 dB (3, Iyi), 40 dB > SE > 30 dB (2, Orta), 30 dB > SE > 20 dB (1, Vasat)
olarak  degerlendirilmektedir. =~ Ayrica  elektro  manyetik  kalkanlama  etkinligi
degerlendirildiginde elektro manyetik etkinlik sinirlarinin diizeyleri genel sinif olarak; SE > 30

dB (5, Miikemmel), 30 dB > SE > 20 dB (4, Cok lyi), 20 dB > SE > 10 dB (3, Iyi), 10 dB > SE
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>7dB (2, Orta), 7dB > SE > 5 dB (1, Vasat) olarak degerlendirilmektedir. Tez kapsaminda 40

dB ve istii elektromanyetik kalkanlama elde edilmesi hedeflenmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA
4.1. Sentezlenen Uriinlerin Yapisal Analizlerine fliskin Sonuglar

4.1.1. SEM-EDX Sonuclari

Sekil 4.1-4.2°de sirasiyla ¢am ve kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile
sentezlenen FesO4@AC bilesikleri ve CD:Fe;04@AC komplekslerine ait EDX grafikleri

verilmektedir.
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Sekil 4.1. Cam bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile sentezlenen Fe3;O4@AC bilesigine
ve CD:Fe304@AC kompleksine ait EDX grafikleri

Fe,0,@AC CD:Fe,0,@AC
Fe 0 Fe
Element %Wt Element %Wt
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Sekil 4.2. Kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile sentezlenen Fe3O4@AC
bilesigine ve CD:Fe304@AC kompleksine ait EDX grafikleri

Sekil 4.1-4.2 incelendiginde her iki bitkisel atiktan elde edilen karbon ile sentezlenen
Fe;04@AC nanokompozitlerinin B-siklodekstrin ile inkliizyon kompleksi (CD:Fe3O4@AC)
olusturmas1 durumunda elementel bilesimlerindeki C elementi igeriginin (%) arttigi, Fe
elementi iceriginin (%) ise azaldig1 acgik bir sekilde goriilmektedir. Bu durum sentezlenen

nanokompozitlerinin -siklodekstrin ile inkliizyon kompleksi olusturdugunu kanitlamaktadir.
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Zira siklodekstrinin nisasta orjinli organik bir yapr olmasindan kaynakli sentezlenen
nanokompozitleri i¢ine almasi sonucunda dis katmanda karbon ve oksijenden olusan yapi
bulunacagindan bilesimdeki karbonun pay1 (%) dogal olarak artmaktadir. Ancak inkliizyon
komplekslerinde de halen bir miktar demir varligi goriinmesi, her ne kadar nanokompozit
yapilar siklodekstrinin kavitasyonu igerisine girse de molekiilin bir kisminin disarda

kalabildigini gdstermektedir.

Sekil 4.3-4.4’te sirasiyla cam ve kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile

sentezlenen FesO4@AC bilesikleri ve CD:Fe;04@AC komplekslerine ait SEM goriintiileri

verilmektedir.

Sekil 4.3. Cam bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile sentezlenen Fe;Os@AC bilesigi
(solda), B-siklodekstrin (ortada) ve CD:Fe3;O4@AC kompleksine (sagda) ait SEM goriintiileri

Sekil 4.4. Kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile sentezlenen Fe;O4@AC bilesigi
(solda), B-siklodekstrin (ortada) ve CD:Fe;O4@AC kompleksine (sagda) ait SEM goriintiileri

Sekil 4.3-4.4 incelendiginde CD:Fe;04@AC komplekslerinin SEM fotograflarinda ise
her iki bilesenin orijinal morfolojisinin kayboldugu ve diizensiz sekilli amorf parcaciklar
topluluguna déniistiikleri anlasilmaktadir (Yadav vd., 2009). Inkliizyon kompleksinin
morfolojisinin ve kristalin yapisinin kendisini olusturan siklodekstrin ve Fe3Os@AC
bilesenlerinden 6nemli Olgiide farklilik gostermesi bunlar arasinda inkliizyon kompleksi

olustuguna isaret etmektedir (Xi vd., 2015).
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4.1.2. FT-IR Analizleri

FTIR tekniginin kullanilmasi, Fe304@AC, B-CD ve ikisinin inkliizyon kompleksine ait
absorbans bandlarinin sekil ve konumlarinda (dalga boyunda) meydana gelen degisimleri analiz
ederek kat1 fazda kompleks olusumlarinin saptanmasina imkan vermektedir. Ev sahibi
(siklodekstrin) veya misafir bilesigin IR absorpsiyon piklerinin seklinin degismesi, dalga
boyunun kaymasi veya yogunlugunun degisimi inkliizyon kompleksi olusumu hakkinda bilgi

vermektedir (Al Omari vd., 2009).

Sekil 4.5 ve 4.6’da sirasiyla cam ve kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile
sentezlenen Fe3;O4@AC bilesikleri ve CD:Fe3O4@AC komplekslerine ait FT-IR grafikleri

verilmektedir.
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Sekil 4.5. Cam bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile sentezlenen Fe;O4@AC bilesigine
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Sekil 4.6. Kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile sentezlenen Fe3O4@AC
bilesigine ve CD:Fe304@AC kompleksine ait FT-IR grafikleri

Sekil 4.5-4.6 incelendiginde biitiin Fe;O4@AC nanokompozitlerinin siklodekstrin ile

olusturdugu inkliizyon komplekslerinin FTIR egrilerinin tek basina kendi hallerine gore
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belirgin farklilik gosterdigi ve B-CD ile olduk¢a benzer oldugu dikkati gekmektedir. Bu durum
gercekten de inkliizyon kompleksinin olustugu ve Fe3;O4@AC nanokompozitlerinin
kapstillenmesi nedeniyle onlara ait karakteristik piklerde 6nemli kaymalar meydana geldigini

gostermektedir.

Sekiller incelendiginde ilk dikkati ¢eken husus Fe;O4’iin 550 cm™ dolaylarinda ¢ok
belirgin bir pik verdigi ve bu pikin siddetinin Fe;O4@AC nanokompozitlerinde azaldigidir.
Bilindigi gibi 400 ila 700 cm™! arasindaki bantlar Fe—O gerilme titresimlerine isaret etmektedir
(Wang vd., 2012) ki bu yapidaki Fe3O4’1i gostermektedir. Fe;Os@AC nanokompozitlerinde ise
kiitlece Fe3O4 igerigi azaldigindan s6z konusu pik siddetindeki azalma dogaldir. Fe;Os@AC
nanokompozitlerinde 1590-1600 cm™’de goriilen pik ise aktif karbonun yapisindaki fenil
halkasindaki aromatik C-O-C gerilmesine atfedilebilir (Wang vd., 2012). CD:Fe;04@AC
komplekslerine ait FTIR sonuglarina bakildiginda ise Fe—O gerilme titresimlerine ait pikin
kayboldugu ve genel olarak inkliizyon komplekslerinin tek basina siklodekstrine benzer pikler
verdigi goriilmektedir. Bu sonuclar da CD ile Fe3O4@AC nanokompozitleri arasinda inkliizyon
kompleksinin olustugunu gostermektedir. Gerek siklodekstrin gerekse de CD:Fe;Os@AC
komplekslerinde 3300 cm™ dolaylarindaki belirgin pik hidroksil grubuna isaret etmektedir.
CD:Fe;04@AC komplekslerinde, siklodekstrinin sozii edilen karakteristik pikinin dalga
boyunda kayma meydana gelmis olmasi da inkliizyon kompleksi olusumunu desteklemektedir

(Wang vd., 2012).

4.1.3. XRD Analizi

Sekil 4.7°de ¢am ve kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile sentezlenen
Fe;04@AC bilesiklerine, CD:Fe;04@AC komplekslerine ve Fe3Os’e ait XRD grafikleri

verilmektedir.
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Sekil 4.7. Cam ve kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile sentezlenen Fe;Os@AC
bilesiklerine, CD:Fe304@AC komplekslerine ve Fe3O4’e ait XRD grafikleri

Sekil 4.7 incelendiginde Fe3O4 nano taneciklerine ait XRD kirinim deseninde sirastyla
30,34°,35,38°,43,36°, 53,84°, 62,73° de bulunan pikler Fe;O4 nano taneciklerinin (220), (311),
(400), (511), (440) kristal diizlemlerini ifade eden bes karakteristik pik gozlenmistir.
Karakteristik piklerin  varligt Fe3Os nano taneciklerinin basariyla sentezlendigini

gostermektedir (Cheng vd., 2013).

Kirinim deseninin kiibik spinel yapidaki demir oksit nanokristallere ait oldugu
sOylenebilir. Saf demir elementine ait herhangi bir pikin gézlenmemesi, sentezde kullanilan

tiim demirin reaksiyon sonucu demir oksit bilesigini olusturmasi ile agiklanabilir (Umut, 2012).

Sekil 4.8’de B-siklodekstrine ait karakteristik XRD grafigi verilmektedir.

3600 4

1600 4

Intensity (counts)

400

2Theta ()

Sekil 4.8. B-Siklodekstrine ait XRD grafigi (Krishnaswamy vd., 2012)

Sekil 4.8°de B-Siklodekstrinin karakteristik pikleri goriilmektedir. Buradan yola ¢ikarak
Sekil 4.7’de CD:Fe3O4@AC kompleksinde siklodekstrin  piklerinin varligi agikca
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goriilmektedir. Sonug olarak FesO4@AC bilesiginin ve CD:Fe;04@AC kompleksinin basartyla

sentezlendigini kanitlamaktadir.

4.1.4. TGA Analizi

Sekil 4.9-4.10°da sirastyla ¢am ve kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile
sentezlenen FesO4@AC bilesikleri ve CD:Fe;O4@AC komplekslerine ait TGA grafikleri

verilmektedir.
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Sekil 4.9. Fe304’e, B-siklodekstrine, ¢am agaci bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile
sentezlenen Fe;O4@AC bilesigine ve CD:Fe3O4@AC kompleksine ait TGA grafigi
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Sekil 4.10. Fe3O4’e, B-siklodekstrine, kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile
sentezlenen Fe3O4@AC bilesigine ve CD:Fe;O4@AC kompleksine ait TGA grafigi

Sekil 4.9-4.10 incelendiginde % agirlik kaybi siralamasinin CD > CD:Fe;04@AC >
Fe304@AC > Fe304 seklinde oldugu goriilmektedir. Cesitli bitkisel atiklardan sentezlenen
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Fe304@AC bilesiklerinin agirlik kayiplarinin saf CD ile CD:Fe3;O4@AC komplekslerinin
arasinda olmast ve TGA egrilerinin karakteristiklerinin CD’ye benzer bir hal almis olmasi

Fe304@AC bilesikleri ile CD arasinda inkliizyon komplekslerinin olustugunu géstermektedir.

Siklodekstrin ve CD:Fe;O4@AC kompleksleri icin ilk kiitle kayb1 150°C dolaylarinda
meydana gelmekte olup bu yapidan suyun (nemin) uzaklastigini géstermektedir. Siklodekstrin
tamamen organik bir madde oldugu i¢in sicaklik 900 °C’a ulagtiginda en yiiksek agirlik kaybin
gostermektedir. Bozunma egrisinde kiitle kayb1 agisindan kirilma noktasi 400 °C civarindadir.
Ciinkii CD vyiiksek sicaklikta pargalanmakta ve su ve karbonmonoksit/karbondioksit aciga
¢ikmaktadir. CD:Fe;04@AC kompleksleri CD’ye benzer bir bozunma egrisi gostermekle
birlikte sicaklik 900 °C’a bile ulastiginda %20 civarinda bir kiitle kalmaktadir. Ciinkii yapisinda
anorganik Fe;Os igermektedir. Ote yandan yapisinda organik aktif karbon bileseni igeren
Fe;04@AC nanokompozitinde gergeklesen agirlik kaybinin FesO4’e yakin olmasinin sebebi,
Fe;04@AC bilesigindeki aktif karbonlarin bitkisel atiklardan elde edilmesi sirasinda bitkisel
atiklarin 550 °C’da piroliz edilerek karbonlastiriliyor olmasidir. Piroliz adiminda zaten 400
°C’daki kirilma noktasi asildigindan, yani bu sicaklikta bozunacak kisim zaten bozunmus

oldugundan Fe;O4@AC’daki agirlik kayb1 daha az olmaktadir.

4.2. Sentezlenen Fe3Q4@AC Bilesigi ve CD:Fe304@AC Kompleksiyle Kaplanmis

Pamuklu Dokuma Kumaslarin Analizleri

Fonksiyonel tekstilleri, teknik performanslar1 ve fonksiyonel 6zellikleri 6n planda olan
tekstil malzemeleri ve triinleri olarak tanimlamak miimkiindiir. Bu anlamda ¢alismada elde
edilecek kumasta fonksiyonel tekstil 6zelligine sahip olmasi hedeflenmistir. Fe;Os@AC
bilesigiyle ve CD:Fe;O4@AC komplesiyle kaplanan pamuklu dokuma kumaslara UV koruma,

gii¢ tutusurluk ve elektromanyetik kalkanlama 6zellikleri incelenmistir.

4.2.1. UV Koruma Ozelliginin incelenmesi

UV koruma testi AATCC 183:2014 standardina gore yapilmistir. Sonuclar Cizelge

4.1°de verilmektedir.
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Cizelge 4.1. UV koruma test sonuglari

Numune [0AY UVA UVB UVA UVB uv
Koruma Gegirgenligi Gegirgenligi Bloke Bloke Koruyuculuk
Faktorii (%) (%) Etme Etme Simifi
315-400 nm 280-315 nm (%) (%)
Fe;04@ AC 42643 0,01 0 99,99 100 Maksimum
(Cam)
Fe;04@ AC 76406 0 0 100 100 Maksimum
(Kanola)
CD:Fe304@ AC 17612 0,02 0 99,98 100 Maksimum
(Cam)
CD:Fe;04@ AC 22227 0,01 0 99,99 100 Maksimum
(Kanola)

Cizelge 4.1 incelendiginde Fe3;04@AC bilesigiyle ve CD:Fe3;O4@AC komplesiyle
kaplanmis %100 pamuklu dokuma kumaslara ait UV koruma testi sonuglar1 standarda uygun
sekilde sonu¢ vermislerdir. Sonu¢ olarak kaplama sonucunda UV koruma fonksiyonelligi

saglanmistir.

Son zamanlarda elektriksel ve manyetik 6zelliklere sahip nanomanyetik malzemelerin
mikrodalga emici ve UV koruyucu olarak kullanilmalarina yonelik ¢aligmalar literatiirde yer
almaktadir. Ancak pamuklu kumas iizerine yapilan ¢alisma literatiirde gegmemektedir. Pamuk
lifi, UV 1sinlar i¢in 280-400 nm’lik spektral bolgede yiiksek gecirgenlige sahiptir. Agartilmis
pamuk, viskon esasli kumaslar, diisiik bir UPF degeri saglamaktadir. Pamuklu kumaslar ham
durumdayken daha yiiksek UPF degerine sahiptirler. Bunun sebebi de dogal pigmentler, pektin
ve vakslarin UV absorblayici olarak davranmasidir. Boyali pamuk kumaglarin UPF degerleri
yiiksektir. Boyanmamis, agartilmis kumaslarin diisik UPF degerleri vardir. Tekstil
materyallerinin 1slanmasiyla polimerler birbirine yaklasir, bosluklar artar ve boylelikle UV
gecirgenlikte artis ve UPF degerlerinde azalis goriiliir. Tipik pamuklu kumaslarda UVR nin
gecirgenligi %15-20’dir. Eger kumas 1slak ise bu deger %50’den daha fazla olur. Uygun
koruma UVR’nin %2,5 ile %6 arasinda gegtiginde olur (Seyrek Kurban, 2008). D1s ortamdan
gelen mordtesi (UV) ve glines 1sinlari, seliiloz iizerinde fotokimyasal reaksiyonlar
olusturmaktadir. Bunun sonucunda da seliillozun yapisindaki kimyasal gruplar bozunmakta
veya belli derecelerde degigsmektedir. Ortamdaki oksijen, reaksiyondaki hizlandiric1 etkiyi
kimyasal gruplarla etkileserek yapmaktadir. Elektronlarin birbirlerini itme orani ve ayni
zamanda da sahip olduklar1 enerjilerinin yiikselmesi, fotonlarin yogunlugu ve hizlarinin
yiikselmesiyle dogru orantilidir. 400-800 nm’deki goriiniir 151k bolgesindeki 1sinlarin sahip
oldugu enerji 150-300 kJ/mol arasinda, 200-400 nm’deki ultraviyole 1sinlarmin sahip oldugu
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enerji seviyeleri ise 300-600 kJ/mol arasinda degisebilmektedir. Seliilozun yapisindaki C-C, C-
O ve C-H arasindaki baglanma enerjileri 280-500 kj/mol’diir. Seliillozun yapisindaki bu
kimyasal baglar1 koparmak ve yeni reaksiyonlar1 olusturmak igin gerekli olan enerji 400
nm’den daha az dalga boyundaki fotonlar tarafindan gerceklestirilebilmektedir. Cizelge 4.2°de
seliilozun yapisindaki kimyasal baglar, sahip baglanma enerjileri ve isinlarin gesitli dalga

boylarindaki kuantum enerjileri gosterilmistir.

Cizelge 4.2. Bazi1 kimyasal gruplar ve baglanma enerjileri

Basit bag tiirii Baglanma enerjisi Esdeger enerjili 15181n dalga
(kJ/mol™) boyu (nm)
O-H 460 250
C-H 406 280
C-0 356 340
C-C 339 350
0-0 280 430

Son yillarda nanopargacik malzemelerdeki adsorbent 6zellikler incelenmistir. Metal
yiizeylerinin adsorpsiyonunu, kimyasal etkinligini ve adsorpsiyon kapasitesini arttiran en
onemli Ozellik, nanopargaciklarin yiizey alanlarinin biiyiikk olmasidir (Uysal ve Belibagli,
2019). Literatiirdeki bu bilgilerden yararlanarak bir yorum yapilacak olursak, pamuklu kumasin
tizerini UV absorblayip sogurabilen bir malzeme ile kapladigimizda, UV koruma 6zelligini

kumasa kazandirmis oluruz.

4.2.2. Gii¢ Tutusurluk Ozelliginin incelenmesi

Gii¢ tutusurluk testi, EN ISO 15025 sinirlandirilmis alev sigramasi standart test

yontemine gore yapilmistir. Sonuclar Cizelge 4.3’°te verilmektedir.

Cizelge 4.3. Giig tutusurluk test sonuglar

Numune Olmas1 Beklenen Sonug¢
Kontrol (Kaplamasiz %100 Higbir numune iiste veya herhangi bir yan Numune iiste ve yan kenarlara
Pamuklu Dokuma kumas) kenara alev yaymamali alev yaymustir.
Hi¢bir numunede erime olmamali Numunede erime olugsmustur.
Hicbir numunede delik olmamali Numunede delik olugsmustur.
Ortalama alevli yanma siiresi 2 saniyeye esit > 2 Saniye
veya daha az olmalidir
Ortalama korlu yanma siiresi 2 saniyeye esit > 2 Saniye
veya daha az olmalidir
Fe;04@AC (Cam) Higbir numune {iste veya herhangi bir yan Numune {iste ve yan kenarlara
CD:Fe;04@ AC (Cam) kenara alev yaymamali alev yaymamustir.
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Fe;04@AC (Kanola) Higbir numunede delik olmamali Numunede delik olugsmamustir.

CD:Fe;04@ AC (Kanola) Ortalama alevli yanma siiresi 2 saniyeye esit < 2 Saniye
veya daha az olmalidir
Ortalama korlu yanma siiresi 2 saniyeye esit < 2 Saniye

veya daha az olmalidir

Cizelge 4.3 incelendiginde, kontrol numunesinin gii¢ tutusurluk testi sonuglarinin
standardi saglayamadigi gozlemlenmistir. FesOs@AC bilesigiyle ve CD:Fe;Os@AC
komplesiyle kaplanmis %100 pamuklu dokuma kumaslara ait gii¢ tutusurluk testi sonuglari
standarda uygun sekilde sonug¢ vermislerdir. Sonug olarak kaplama sonucunda gii¢ tutusurluk

fonksiyonelligi saglanmistir.

Yanma; yanict bir maddenin, oksijen ve 1s1 varliginda meydana getirdigi ekzotermik
olarak gerceklesen bir reaksiyondur. Yanmanin devam etmesi ortamdaki oksijene, 1stya ya da

yakit kaynagina bagli olarak degisir (Omerogullar ve Kut, 2012).

-t

» Yanmayan Gazlar

Isik
anma
Ist
T Te
Yanan Gazlar

T Siv1 pargalanma tirtinleri
/ v
Piroliz < Kiil

Oksijen Yanmayan Gazlar

(COy, Hy0,NO,, S0y )

Sekil 4.11. Tekstil liflerinin yanma déngiisii (Omerogullar ve Kut, 2012)

Tekstillerin yanma evrelerini degistirmek i¢in bir¢ok deneme yapilmistir. Bunlardan bir
tanesi borik asit ve hidratlanmis tuzlar1 kullanarak lif piroliz sicakliginin altindaki sicakliklarda,
lif yiizeyinde bir yalittm katmani olusturmaktir. Bu bilesiklerin 1sitilmasiyla, su buhar1 aciga
cikar. Boylelikle lif ylizeyi cams1 forma doniisiir ve lifle hava temasi azalarak gii¢ tutusurluk

etkisi kazanirlar (Sekil 4.12).
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-2H,0 -H,O

2H;BO; Tb 2H BO;TD B-0;
Sekil 4.12. Camsi yiizey (Omerogullar ve Kut, 2012)

Daha az yanan u¢ucu madde ve daha ¢ok kiil olusturmak i¢in kullanilan bir diger yol,
piroliz mekanizmasint degistirmektir. Boylece gii¢ tutusurluk 6zellik elde edilir. Bu durum
fosfor igeren yapilarda goriiliir. Piroliz asamasinda fosforik asit olusur. Fosforik asit, hidroksil
gruplar igeren polimerler ile ¢capraz bag yapar ve sonucta daha az miktarda yanici iirlin agiga
cikar (Omerogullar1 ve Kut, 2012). Uciincii bir yol ise, yanma i¢in gerekli olan 1sinin azalmasimni
saglayan serbest radikallerin olustugu reaksiyonlardir. Piroliz sirasinda olusan OH radikallerini
yakalayan halojen iciren bilesikler, hizli oksitlenmeyi saglar ve yanma icin gerekli olan 1s1

azalmis olur (Sekil 4.13).

H+0: =— HO +0
O +H, =—— HO +0O

HO' +CO =—= CO;+H
Sekil 4.13. Serbest radikal yanma reaksiyonu (Omerogullari ve Kut, 2012)

Dordiincii ve son yol ise lifin icerisinde gii¢lii endotermik reaksiyonlarla termal olarak
ayrisabilen materyalleri kullanmaktir. Bu reaksiyonda 1sinin yeteri kadar absorplanmasiyla,
piroliz sicakliginin altinda kalinarak yanma olay1 ger¢eklesmeyecektir. Aliiminyumhidroksit,
kalsiyumkarbonatlar ve aliminyumtrihidrat ile reaksiyonlar gergeklestirilebilir (Sekil 4.14).

Al;,05 3H,0 AlLO; +3H,0 T

CaCO;, » CaO+CO T

Sekil 4.14. Endotermik yikim reaksiyonlar1 (Omerogullari ve Kut, 2012)

Tezde dordiincii yol kullanilarak gii¢ tutusurluk eldesi saglanmistir. Metal oksitlerin
kendi pirolizi endotermiktir ve entalpileri yiiksektir. Verilen enerjiyi sogururlar, bu nedenle
yanma i¢in gerekli enerji kumaga ulasamaz. Tezde kullanilan Fe;O4 nanopartikiilleri yliksek

sicakliklara dayanikli olup, 900 °C’da bile sadece %20 kayba ugrar. Bu 6zellikte bir yap1
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pamuklu kumasin iizerine kaplandiginda dogrudan koruyucu 6zellik gdstermektedir. Tezde
iretilen bir diger iiriin olan CD:Fe304@AC kompleksi ile kumas kaplandiginda da sonug
degismemektedir. Bunun sebebi ise ortamdaki Fe3O4 nanopartikiillerinin varligidir. Yiiksek
sicakliklarda kompleksi g¢evreleyen CD bozunsa bile enerjiyi yine Fe3Os nanopartikiilleri

absorplayacagi i¢in enerji kumasa ulagamaz ve yanmaz.

4.2.3. Elektromanyetik Kalkanlama Ozelliginin incelenmesi

Elektromanyetik kalkanlama ic¢in once %100 pamuklu dokuma kumas Fe;Os@AC
bilesigiyle ve CD:Fe3;04@AC kompleksiyle kaplanmistir, ancak bir sonug alinamamistir. Daha
sonra alternatif olarak pata polipirol eklenmesi kararlastirilmigtir. Yilmaz (2013) yiiksek lisans
tezinde 0,3 M polipirol ve 0,3 M FeClz %100 pamuklu dokuma kumasi ¢oktiirme yontemiyle
kaplamistir ve 0-3000 MHz arasinda 30 dB (EMSE) degeri elde etmistir. Ancak tarafimizdan
Fe;04@AC bilesigi igceren pata ve CD:Fe3Os@AC komplesi igeren pata ayr1 ayri polipirol
eklendiginde, yapilan kaplama sonucunda da elektromanyetik kalkanlama fonkisyonel 6zelligi

kumasa kazandirilamamustir.

Kullanilan birgok elektronik cihazlar canli yasami iizerinde olumsuz etkilerde
bulunmaktadir. Canli yasamin korunmasi amaci ile elektromanyetik kalkanlama 6zelligi olan
malzemeler giin gectikce artmaktadir. Iyi elektriksel iletkenlik ve yiiksek manyetik gecirgenlik
elektromanyetik kalkanlamaya sahip malzemelerde olmasi1 gereken o6zelliklerdir. Manyetik
bilesen H’nin ateniiasyonu 30 MHz’den diisiik frekanslarda ¢ok zordur, bu nedenle sadece
ferromanyetik malzemelerle miimkiin olmaktadir. Bu nedenle, miikemmel iletken duvarlar
elektriksel ekranlama icin kullanilmakta, ferromanyetik malzemelerden elde edilen filtrelerle
ise manyetik ekranlama yapilmaktadir (Yilmaz, 2013). Manyetik malzemelerin manyetik
ozellikleri, atomlar1 ile ilgili manyetik momentlerin birbirleriyle etkilesme igine girip
girmemesi ve bu etkilesmenin cinsine bagli olarak degisiklik gosterirler. Manyetik malzemeler,
atomlarin manyetik momentlerinin birbirleriyle etkilesme igine girip girmemesine bagl olarak
cok farkli manyetik 6zellikler gostermektedirler. Manyetik momentlerin birbirinden bagimsiz
olarak disariya tepki vermesi diyamanyetizma ve paramanyetizmayil olusturmaktadir. Bu
momentlerin birbirleriyle kisa veya uzun mesafede “degis-tokus” ad1 verilen ve etkili olabilen
etkilesmeleri sonucu manyetik alan igindeki kollektif hareketler ferromanyetik,
antiferromanyetik veya ferrimanyetik davraniglar1 meydana getirir. Manyetik malzemelerin
gosterdigi bu farkli manyetik diizenlenimlerin karakterizasyonundaki belirleyici parametreler,

manyetik doygunlugun biiyiikliigii, sicaklik ve uygulanan alana gore degisimidir (Umut, 2012).
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Kalkanlama, elektrik ve elektronik miihendisliginde ekranlama ile agiklanmakta oldugundan
burada ekranlama terimi de kullanilmistir. Bir cihazdan igeri veya disart dogru hareketi sonucu
olusan istenmeyen alanlarin en aza indirilmesi i¢in ekranlama kullanilmaktadir. Ekranlamanin
ne derece etkili oldugu ekranlama etkinligi (shielding efficiency) ile ifade edilir ve etkisi desibel

(dB) olarak verilmektedir. EE degeri belirlenirken asagidaki hesaplamadan faydalanilir.

SEqp = 10 loglo(Ebnce /Esonra) (512)

Yiiksek EE degerleri iyi ekranlama etkinligi oldugun gostermektedir. (Yilmaz, 2013).

Ekranlama, malzemelerin cinsi ve Ozelliklerine, calistig1 frekansa ve kaynaklarin
tamamina baglidir. Ancak, bununla birlikte girisim kaynaginin konumu, elemanlarin birbirleri
arasindaki baglantilar1 ve ekran iizerinde bulunan yapisal delikler ve bosluklar vb. baska
etkenler de onemlidir. Diisiik frekanslar da (f <30 MHz) manyetik kalkanlama i¢in énemlidir
ve manyetik ekranlama da zayiflama, frekans ile artmaktadir. Ekranlama i¢in ii¢ farkli malzeme
tiirii vardir. Bunlar; performansi yiiksek malzemeler (80-120 dB ekranlama etkinligi), standart
performansl malzemeler (20-40 dB ekranlama etkinligi) ve zayif performansli malzemelerdir

(15-30 dB ekranlama etkinligi) (Oziipek, 2018).

Literatiirde poliiiretan katkili Fe@SiO, nanopartikiilleri kompozit malzemesinin
elektromanyetik kalkanini 1iyilestirebilecegini gostermiglerdir (Zhu Jiahua vd., 2009).
Elektromanyetik kalkanlama 6zelligine sahip ¢ok cesitli tirtinler bulunmakla birlikte bu tezde
konusu olan ve atiktan elde edilmis Fe304@AC veya bunun benzeri ile elde edilmis bir ¢alisma
literatiirde bulunmamaktadir. Bugiline kadar yapilan literatiir incelendiginde polipirol,
polianilin, politiyofen vb. iletken polimerler ile demir, bakir, giimiis vb. metalik malzemelerin
kumaslar iizerinde elektromanyetik kalkanlama sagladigi tespit edilmistir. Tekstil malzemeleri,
iletken polimerlerle kaplanabilmekte veya islem gorebilmektedir. Ayn1 zamanda kendiliginden
iletken oOzellige sahip olan lifler, bu iletken polimerler veya bunlarin baska polimerlerle
karisimlarindan {iretilebilmektedir. Polianilin ve polipirol gibi polimerlerin ¢evresel sartlara
dayanikliligi, yiiksek elektriksel iletkenligi ve termal ve kimyasal olarak kararliligindan dolay1
arastirmacilar tarafindan daha fazla tercih edilmektedir (Yilmaz, 2014). Roh vd. (2008),
tirettikleri multifonksiyonel kompozit kumasta metal kompozit iplikleri kullanmislardir.
Ipliklerde bulunan metaller ise bakir, paslanmaz gelik ve giimiistiir. Ayn1 zamanda bu kumasin

elektriksel iletkenligi ve elektromanyetik kalkanlamasi ile estetik ve konfor o6zellikleri de
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incelenmistir. Uretim sonunda kumastaki elektromanyetik koruma etkisi artmistir. Bu ¢alisma
ile iiretilecek fonksiyonel tekstil iiriiniiniin 40 dB ve iizerinde ekranlama yetenegine sahip
olmas1 beklenmistir. Yapilan ilk denemelerin sonucunda istenen 6zellik karsilanamadigi i¢in
literatiirdeki baska bir ¢alisma olan Yilmaz (2013)’1n yiiksek lisans tezinde yaptigi polipirol ile
denenmistir. 0,3 M polipirol ve 0,3 M FeCls %100 pamuklu dokuma kumasi ¢oktiirme
yontemiyle kaplamistir ve 0-3000 MHz arasinda 30 dB (EMSE) degeri elde etmistir. Ancak
tarafimizdan Fe;O4@AC bilesigi iceren pata ve CD:Fe3;Os@AC komplesi igeren pata ayri ayri
polipirol eklendiginde, yapilan kaplama sonucunda da elektromanyetik kalkanlama fonkisyonel
ozelligi kumaga kazandirilamamistir. Sedighi vd. (2018), PEDOT/Fe3;O4 nano partikiillerini
sentezleyerek PET kumas lizerine aktarilmasiyla elde edilen kumaslarin, kontrol numuneleri ve
islem gérmemis PET kumaslar ile kiyaslandiginda 6lgiilen elektro manyetik kalkanlama degeri
13-17 dB olarak tespit edilmistir. Ayrica ¢alismada kullanilan kumaslarin UV geg¢irgenlik
ozellikleri degerlendirilmis olup PEDOT nano partikiiller ile islem gormiis kumaslarin 6zellikle
UV B ve UV C bolgesinde koruyucu 6zellik gosterdigi ifade edilmistir (Sedighi vd., 2018). Bu
tezdeki elektromanyetik kalkanlama beklentisi, Yildiz vd. tarafindan yapilan c¢alismadan
yararlanilarak  arastirilmistir.  Calismada, farkli agirlik  oranlarinda Fe3;Os4@Humik
Asit@Glimiis manyetik nanofiber igeren PVP (polivinilpirolidon) nanofibr6z membranlar
elektrospinnig yontemi ile hazirlanmistir. Elektromanyetik kalkanlama uygulamalart igin
hafifligi, esnekligi, kolay tiretimi ve maliyeti nedeniyle FesO4 uygun aday haline gelmistir. Bu
nedenle Fes;Os@HA@Ag bilesiginin elektromanyetik kalkanlama amagclarn i¢in de
kullanilabilecegi diisiiniilmektedir. Bizim tarafimizdan yapilan c¢alismada bu projedekine

benzer olarak FesO4@AC ve CD:Fe;04@AC kompleksi tiretilmistir ve kullanilmistir.
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S. SONUCLAR

Cam ve kanola bitkisel atiklarindan elde edilen karbon ile hazirlanmis Fe;O4@AC
bilesiginin ve CD:Fe;04@AC komplesinin karakterizasyonu SEM-EDX, FT-IR, XRD ve TGA

analizleri yapilarak dogrulanmistir.

UV koruma ozelligine sahip kumasta hedeflenen, UPF (Ultraviolet Protection Factor)
degerlerinin 50 olmasidir. Sonuglar incelendiginde, UPF’nin Fe3;O4@AC bilesigi ve
CD:Fe;04@AC komplesiyle kaplanan kumaslarda %99-100 arasinda c¢iktigr goriilmiistiir.

Sonug olarak UV koruyucu fonksiyonel 6zellige sahip kumaslar elde edilmistir.

Bir gii¢ tutusur 6zellige sahip kumasta olmasi beklenen 6zellikler; hi¢bir numune iiste
veya herhangi bir yan kenara alev yaymamali, hi¢cbir numunede erime olmamali, hicbir
numunede delik olmamali, ortalama alevli yanma siiresi 2 saniyeye esit veya daha az olmali ve
ortalama korlu yanma siiresi 2 saniyeye esit veya daha az olmalidir. Fe;O4@AC bilesigi ve
CD:Fe304@AC komplesiyle kaplanan kumaslarda, bir gii¢ tutusur 6zellikte olmasi gereken tiim
ozellikler saglanmistir. Sonug olarak gii¢c tutusur fonksiyonel 6zellige sahip kumaslar elde
edilmistir. Tezde, lifin igerisinde gii¢lii endotermik reaksiyonlarla termal olarak ayrisabilen
materyalleri kullanma yontemiyle gii¢ tutusurluk eldesi saglanmistir. Metal oksitlerin kendi
pirolizi endotermiktir ve entalpileri yiiksektir. Verilen enerjiyi sogururlar, bu nedenle yanma
icin gerekli enerji kumasa ulasamaz. Tezde kullanilan Fe3Os4 nanopartikiilleri yiiksek
sicakliklara dayanikli olup, 900 °C’da bile sadece %20 kayba ugrar. Bu 6zellikte bir yap1
pamuklu kumasin iizerine kaplandiginda dogrudan koruyucu ozellik gdstermektedir. Tezde
iiretilen bir diger {iriin olan CD:Fe3;04@AC kompleksi ile kumas kaplandiginda da sonug
degismemektedir. Bunun sebebi ise ortamdaki Fe;O4 nanopartikiillerinin varlhigidir. Yiiksek
sicakliklarda kompleksi cevreleyen CD bozunsa bile enerjiyi yine FesO4 nanopartikiilleri

absorplayacag i¢in enerji kumasa ulagamaz ve yanmaz.

Fe;04@AC bilesigi ve CD:Fe;04@AC komplesiyle kaplanan kumaslarda
elektromanyetik  kalkanlama  fonkisyonel  0Ozelligi  kumasa  kazandirilamamustir.
Elektromanyetik kalkanlama 6zelligine sahip ¢ok cesitli tirtinler bulunmakla birlikte bu tezde
konusu olan ve atiktan elde edilmis Fe304@AC veya bunun benzeri ile elde edilmis bir ¢alisma
literatiirde bulunmamaktadir. Bugiine kadar yapilan literatiir incelendiginde polipirol,
polianilin, politiyofen vb. iletken polimerler ile demir, bakir, giimiis vb. metalik malzemelerin

kumaslar iizerinde elektromanyetik kalkanlama sagladigi tespit edilmistir. Bu tez ile iiretilecek
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fonksiyonel tekstil iriiniiniin 40 dB ve iizerinde ekranlama yetenegine sahip olmasi
beklenmistir. Yapilan ilk denemelerin sonucunda istenen Ozellik karsilanamadigi igin
literatiirdeki baska bir ¢alisma olan Yilmaz (2013)’1n yiiksek lisans tezinde yaptigi polipirol ile
denenmistir. 0,3 M polipirol ve 0,3 M FeCls %100 pamuklu dokuma kumast c¢oktiirme
yontemiyle kaplamistir ve 0-3000 MHz arasinda 30 dB (EMSE) degeri elde etmistir. Ancak
tarafimizdan Fe;O4@AC bilesigi iceren pata ve CD:Fe3;O4@AC komplesi igeren pata ayr1 ayri
polipirol eklendiginde, yapilan kaplama sonucunda da elektromanyetik kalkanlama fonksiyonel

Ozelligi kumasa kazandirilamamustir.

Cozelti konsantrasyonlar1 ile ilgili deneysel c¢alismalar daha ileriki ¢alismalarda

yapilacaktir.
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