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OZET

BUGU OLUSUMUNU ENGELLEYEN VE ANTiBAKTERIYEL OZELLIiK
TASIYAN KAPLAMALAR

Emre YAVUZ

Yiiksek Lisans Tezi, Kimya Anabilim Dah
Damsman: Yrd. Do¢. Dr. Murat AKARSU
Haziran 2016, 80 Sayfa

Bu tez ¢alismasinda bugu olusumunu engelleyen ve anti-bakteriyel 6zelliklere
sahip multifonksiyonel hidrofilik kaplamalar elde edildi. Kaplamalara hidrofilik 6zellik
kazandirmak i¢in 3-izosiyanat-propiltrietoksisilan (IPTES) ve 3-trietoksilpropil-siiksinik
anhidritin (GF-20) ayr1 ayr1 farkli molekiiler agirhiga sahip polietilen glikol (PEG) ( Mn:
200, 400 ve 600) ve polietilen glikol amonyum etoksisiilfat (Atlas g-265) bilesikleri ile
reaksiyonu gerceklestirilerek ¢esitli alkoksi fonksiyonel hidrofil bilesikler sentezlendi.
Sentezlenen bilesikler FT-IR (Fourier Transform-Infrared Spectroscopy) analiz yontemi
kullanilarak  karakterize  edildi.  Hidrofilik  karakterli  bilesiklerin = Si02:3-
glisidipropiltrietoksisilan (GLYEO) kompozit matriks igerisinde farkli baglayici
sistemlerinin kullanilmasiyla hazirlanan kaplama c¢dzeltileri, cam yiizeylerine sprey
kaplama yontemi uygulanarak kaplandi ve termal olarak sertlestirildi. Kaplama yapilan
ylizeylere; hidrofilik performans testleri, optik analizler (% Isik gegirgeligi ve %
Pusluluk), mekanik testler (tutunma testi, ¢izilme direnci testi ve kalem sertlik testi,
stirtinme hasligi), anti-bakteriyel test ve SEM (Scanning Electron Microscopy) analizi
uygulandi. Kaplama film kalinlig1 15um olan, suya karsi temas agis1 10°, ¢izilme direnci
2N, suya karg1 direngli, bugu olusumunu engelleyen ve anti-bakteriyel 6zellik tagiyan
seffaf kaplamalar elde edildi.

ANAHTAR KELIMELER: Bugu olusumunu engelleyen yiizeyler, Anti-bakteriyel,
Sol-jel, Hidrofilik, Multifonksiyonel kaplamalar
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ABSTRACT
ANTIFOGGING AND ANTIBACTERIAL COATINGS
Emre YAVUZ

MSc Thesis, Department of Chemistry
Supervisor: Asst. Prof. Dr. Murat AKARSU
June 2016, 80 Pages

In this study, multifunctional hydrophilic coatings which have anti-fogging and
anti-bacterial properties were obtained. Alcoxy functional hydrophilic compounds were
synthesised by 3-isocyanato-propyltrietoxysilane (IPTES) and 3-triethoxysilyl-
propylsuccinicanhydride (GF-20) were reacted seperately with different molecular
weight (Mn: 200, 400 ve 600) of PEG and ATLAS-25 for taking hydophilic properties
of coatings. Synthesized compounds were characterised by FT-IR (Fourier Transform-
Infrared Spectroscopy). The coating solutions were prepared by hydrophilic character of
compounds with in SiO2:3-glycidyloxy-propyltriethoxysilane (GLYEQO) composite
matrix using different binder systems than glass surfaces were coated by sprey coating
method and cured. Hydrophilic performans tests, optic analysis ( % Light transmission,
% Haze ), mechanical tests (adhesion test, scratch hardness, pencil hardness, friction
fastness), anti-bacterial test and SEM (Scanning Electron Microscopy) analysis were
applied to coated surfaces. The thickness of coated film was 15um, contact angle was 10°
for opposite to water and scratch hardness was 2N. The transparent coatings which have
resistance to water, anti-fogging and anti-bacterial were attained.

KEYWORDS: Anti-fogging surfaces, Anti-bacterial, Sol-gel, Hydrophilic,
Multifunctional coatings
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ONSOZ

Giinliik yasantimizda mutfaklarda 6nemli bir yer tutan beyaz esya grubuna ait olan
buzdolaplarindan beklentiler, teknik ve teknolojik gelismelere bagli olarak degigsmekte ve
artmaktadir.  Kullanim  esnasinda  kapaklarin  agilip  Ortiilmesiyle  birlikte
ortamdaki doygun su buhar kiigiik damlaciklar halinde yiizeyde yogunlastigindan, gelen
15181n  sagilmaya ugramasina yol agarak ylizeylerin bugulu goziikmesine neden
olmaktadir. Ayrica muhafaza edilecek olan yiyecekler ya da kullanicilar vasitasiyla
buzdolabr igerisine tasmabilen patojenik mikroorganizmalarin enfeksiyon kaynagi
olusturabilmesi istenmeyen durumlar arasinda yer almaktadir. Buzdolaplarinin
kullaniminda istenmeyen bu durumlarin ortadan kaldirilabilmesi i¢in yiizeylerine, bugu
olusumunu engelleyen ve anti-bakteriyel 6zellik kazandiran hidrofilik kaplamalarin
uygulanmasi yaygin olarak tercih edilen bir yontemdir.

Yiizeylere fonksiyonel 6zellik kazandiran kaplamalar bilimsel ve teknolojik
geligsmelere biiyiik katkilar saglamaktadir. Bu kapsamda 6énemli olan bu ¢alismada bana
aragtirma firsat1 taniyan, beni yonlendiren ve destekleyen Akdeniz Universitesi Kimya
Béliimii Ogretim Uyesi danisman hocam Sayin Yrd. Dog. Dr. Murat AKARSU’ya, lisans
egitiminden itibaren bana her konuda yardime1 olan, hayata farkli ¢cer¢geveden bakmay1
ogreten, kimyayi sevdiren ve hayatimin boliinmez bir pargasi haline doniistiiren Akdeniz
Universitesi Kimya Boliimii Ogretim Uyesi Sayin Prof. Dr. Ertugrul ARPAC’a, bu
projende yardimci aragtirmaci olarak c¢alisan ve her konuda destegini esirgemeyen
Akdeniz Universitesi Kimya Bolimii Ogretim Uyesi Saym Yrd. Dog. Dr. Esin
AKARSU’ya, béliimiimiiziin diger 6gretim iiyelerine, basta Dr. Omer KESMEZ olmak
iizere Akdeniz Universitesindeki diger c¢alisma arkadaslarima, bu calismayi
0396.STZ.2013-2 proje numarasi ile destekleyen T.C. Bilim Sanayi ve Teknoloji
Bakanligi’na, proje ortagi Argelik A.S’ye ve son olarak desteklerini her zaman yanimda
hissettigim dostlarima ve aileme tesekkiirlerimi sunarim.
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1. GIRIS

Teknolojik gelismelere bagli olarak ¢agin ihtiyaglarimi karsilamak amaciyla
materyal yiizeylerinde ince film olusturularak yiizeylere fonksiyonel &zellikler
kazandirilmaktadir. Materyallerin yilizey 06zelliklerinin gelistirilmesi hem estetik
goriinim hem de kullanim amaglari yoniinden ¢esitli avantajlar saglayabilmektedir.
Uretilen kaplamalar sayesinde yiizeylere; kendi kendini temizleyebilme, parmak izi
birakmama, bugu olusumunu engelleme, anti-bakteriyel, kiiflenmeyi 6nleme, yiiksek
alkali dayanim gibi fonksiyonel 6zellikler kazandirilmaktadir (Ghosh 2006,
Mathiazhagan ve Joseph 2011). Bu fonksiyonel yiizey 6zellikleri sinifinda yer alan bugu
olusumunu engelleyen yiizeyler giinliik yasantimizda yaygin olarak kullandigimiz optik
materyallerin yilizeylerinde olusan bugulanma problemini ortadan kaldirmaktadir.

Doygun su buharimmin bulundugu ortamda yer alan nesnelerin yiizeyine
yogunlagsmast sonucu olusan su damlaciklari (¢apt 190nm’den biiyiik), goriiniir 15181n
sacilmasina yol agarak yiizeylerin bugulu géziikkmesine neden olmaktadir (Gao vd 2007).
Bu istenmeyen durum yaygin olarak kullandigimiz banyo aynalari, pencere camlari, araba
camlarinin ve farlarinin i¢ yilizeyleri, kamera lensleri, gézliik camlari, yiiziicii gozliikleri,
buzdolaplar1 gibi nesnelerin kullanimlarini zorlagtirirken bazen de estetik agidan hos bir
gorintii olugturmaz (Nakamura vd 2006, lwazumi 2012). Siiperhidrofilik yiizeyler suyun
yiizeyde damlacik yerine ince bir film halinde yayilmasini sagladigi i¢in yiizeyler bugu
olusumunu gostermezler. Bu nedenle 1slak yiizeylerde seffaf bir goriiniim saglanmis olur.
Hidrofilik derecesi yiiksek ylizeylerin bu fonksiyonel 06zellige sahip olmasi,
yiizeyde olusan film seklindeki su tabakasinin, yiizeye gelene 15181 sa¢ilima ugramadan
dogrudan yiizeyden gegirmesi prensibine dayanmaktadir (Huang vd 2015).

Bugu olusumunu engelleyen ylizeyler pek cok farkli yontem kullanilarak elde
edilebilmektedir. Genel olarak siiperhidrofilik yiizey olusturmak i¢in inorganik ve
organik materyal kullanilmaktadir. En ¢ok kullanilan inorganik esash siiperhidrofilik
yiizeyler fotokatalitik TiO2 kaplamalaridir (Gao vd 2004). Su molekiillerinin fotokatalizor
yiizeyine baglanmasi ile yiizeyin hidrofilik 6zellik kazanmasini saglayacak olan hidroksil
iyonlari olugur. Bu asamada yiizey kisa bir siire 1sinlandirildiginda, suya gore temas agisi
sifira yaklasir. Bu reaksiyonlarin fotokatalizor ylizeyinde gergeklesmesi i¢in ylizeyin
isinlandirilmasi gereklidir. Isinlandirma isleminin gerekli olmasi bu tiir kaplamalarin
kullanim alanlarini kisitlamaktadir.

Diger yontem polar bilesenler igeren organik esasli kaplamalardir. Organik esash
hidrofilik ve siiperhidrofilik kaplamalar {i¢ farkli yontem kullanilarak elde edilebilir. Bu
yontemlerden ilki sorbitan esterlerleri, gliserol esterleri gibi hidrofilik 6zellik gosteren
bilesiklerin polimerik matris igerisine kimyasal baglanma olmadan eklenmesidir
(Plasman vd 2005). Yiizeye go¢ eden hidrofilik ajanlar su damlasi ile yiizey arasindaki
ylizey gerilimini diisiirerek suyun ylizeyde yayilmasini saglar. Fakat bu tiir kaplamalarda
hidrofilik bilesiklerin ylizeye siirekli olarak salinimi s6z konusu oldugu i¢in uzun siireli
kullanimlarda kalic1 fonksiyonel 6zellige sahip degildirler. Daha ¢cok gida ambalajlar gibi
kisa 6miirlii kullanimlar i¢in uygundurlar.

Ikinci ydntem, vyiizeyin kimyasal olarak hidrofilik bilesiklerle modifiye
edilmesidir. Polietilen glikol gibi hidrofilik tiirlerin substrat {izerine silan gibi bir
baglayict ajan kullanilarak baglanmasinin gergeklestirilmesidir. Bu metotla substrat
yiizeyinde iyi bir hidrofilik karakter saglanirken hem de film substrat yiizeyine iyi tutunur
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ancak yiizey kullanilan hidrofilik ajan nedeniyle ¢ok yumusak hale geldigi i¢in elde edilen
kaplamalar diisiik sertlik degerlerine sahiptirler. Bu nedenle kiigiik mekanik darbelerde
bile ylizeyde goriiniir ¢izilmelere yol agabilir (Howarter ve Youngblood 2007, Yan vd
2015)

Ucgiincii yontem ise hidrofilik komponentlerin kaplama formiilasyonunun igerisine
eklenerek 1smmla veya termal yontemlerle sertlestirilmesinden olusturmaktir.
Stiperhidrofilik yiizey O6zellikleri saglamada hidroksil (OH) veya karboksil (COOH,
COOR) hidrofilik gruplar1 ihtiva eden polimerler veya monomerlerin bir capraz baglayici
varliginda kullanilarak elde edilen ince film kaplamalar son 30 yildir yaygin
kullanilmaktadir (Hosono vd 1991, Haga vd 1999, Murata vd 2004). Bu tiir kaplamalar
yiiksek hidrofillik derecesine sahip oldugu i¢in suda iyi ¢oziinmektedirler bu da bu tiir
kaplamalarin en biiyiik dezavantajini olusturmaktadir. Bu dezavantaja ¢éziim olarak
birden fazla katmandan (multilayer) olusan kaplama sistemleri gelistirilmistir (Cebeci vd
2006, Zhang vd 2008, Nuraje vd 2011). Fakat ¢ok katmanli filmler is giicii, zaman kayb1
ve enerji kullanim1 gibi faktorler gz oniine alindiginda endiistriyel uygulamalar i¢in
ekonomik bir yontem degildir.

Literatiirde ¢ok sayida c¢alisma yapilmis olmasina ragmen uzun siireli
kullanimlarda dayanimi olan, kaplandig1 substrat yiizeyine ¢ok iyi sekilde tutunabilen ve
cesitli temizleme prosediirlerine ve temizlik maddelerine karsi dayanima sahip
endiistriyel uygulamalar ic¢in kullanilabilecek ideal bir kaplama bilesimine
rastlanmamistir. Yapilan calisma ile bu dezavantajlar1 ortadan kaldiran tek katmanls,
seffaf ve bugu olusumunu engelleyen ayrica anti-bakteriyel 6zellige sahip yiizeylerin
olusturulmasi hedeflenmektedir.
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2. KURAMSAL BILGILER ve KAYNAK TARAMALARI
2.1. Hidrofili

Hidrofili (hydrophile), Yunancada su (hydros) ve arkadaslik (philia) kelimelerinin
birlesmesiyle olusan ve malzemelerin hidrojen bagi kurarak suya baglanabilme
kabiliyetlerini tanimlamak amaciyla kullanilan bir terimdir (Drelich vd 2011). Genellikle
bu kabiliyet malzemelerin suya kars1 yaptiklart temas acgist (TA) degeri ile tarif
edilmektedir. Hidrofilik yiizeylerin TA degerleri 90°°den kiigiiktiir. Eger TA degeri
90°den biiyiikse yiizeyler hidrofobik yiizey olarak tanimlanirlar. TA degeri 10°°den
kii¢iik olan yiizeyler siiperhidrofilik ve 150°’den biiyiik olan yiizeyler ise siiperhidrofobik
yiizey olarak isimlendirilmektedir (Patel vd 2010).

8> 130° 0= 5F g =800 A= 10"
Super Hidrofobid: Yozey Hidrofobik Yizey Hidrofilik Yiizey Siiper Hidrofilik Yiizey

A
..... f-m_,___

Sekil 2.1. Farkl ylizeylerin suya kars1 temas acis1 degerleri
2.1.1. Temas acis1 ve 1slanabilirlik

Temas acist, s1vi1 ile ylizey arasindaki taban ¢izgisinin damlanin dis hattinin ii¢ faz
noktasina olan tegeti arasindaki agidir (Sekil 2.2). Temas agist, {i¢ faz arasindaki serbest

ara ylizey enerjisini icerem Y oung esitligi ile ifade edilmektedir.

Young esitligi;
YsG COS O = YkG— Yks

Yz Saz
PRo 5w N
¥rc Vs Kat

Sekil 2.2. Temas acis1 ve ylizey enerjisi bilesenleri

Burada 6, kat1 ile siv1 arsindaki temas agis1 (°), Yke kati-gaz ara yiizey gerilimi,

Yks kati-sivi ara yiizey gerilimi ve ysg sivi-gaz ara yiizey gerilimini temsil etmektedir
(Yuan ve Lee 2013).
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Yiizeyin sivi ile yaptigi temas agisi optik goniometre kullanilarak kolaylikla
belirlenebilir. Stvi kat1 ylizeyine damlatildiginda, kat1 yiizeyinde olugan damlanin profili
optik sistem ile manuel ya da kamera vasitasiyla tespit edilerek temas a¢is1 degeri
belirlenir.

Temas agis1 ayrica bir kat1 yilizeyinin bir sivi tarafindan islanilabilirliginin bir
Olctstdiir. Islanabilirlik, bir stvinin kat1 ylizeyine temas ettiginde yiizeyin s1viy1 absorbe
edebilme yetenegi olarak tanimlanmaktadir. Islanilabilirlik derecesini adhezif ve kohezif
kuvvetler arasindaki denge belirler. Ug siir faz arasindaki etkilesim damlanin seklini ve
yiizeyin 1slanabilirligini tayin eder. Kat1 yiizeyine bir damla s1v1 birakildig1 zaman, damla
ya ylizeyde aynen kalir ya da kismen veya tamamen dagilma egilimi gosterir. Burada sivi
ve kati1 arasindaki adhezif kuvvet sivinin ylizeyde yayilmasina sebep olurken sivi
icerisindeki kohezif kuvvet sivinin ylizeyle temasini engelleyerek bir top seklinde
yuzeyde kalmasina neden olur. Temas agisinin 90°°den kiiciik olmasi yiizeyin iyi
1slanabilir oldugunu gostermektedir. Islanabilirlik iyi ise sivi damlasi metaryal ylizeyine
yayilarak yiizeyde ince bir film tabakasi olusturur. Temas a¢isinin 90°’den biiytik oldugu
durumda ise yiizey diisiik 1slanabilir 6zellige sahip olmaktadir. Bu durumda siv1 damlasi,
metaryal ylizeyine minimum temas etme egiliminde olup yiizeyde yogun sivi damlalari
halinde kalmaktadir (Sharfrin ve Zisman 1960). Cesitli temas agilarindaki kati/sivi ve
stvi/sivi etkilesimleri Cizelge 2.1°de gortilmektedir (Eustathopoulos vd 1999).

Cizelge 2.1. Temas agis1 Ve 1slanabilirlik iligkisi

Temas Agisi Islanabilirlik Kati-Siv1 Etkilesimi | Sivi-Sivi Etkilesimi
6=0° Siiper Islanabilirlik | Giiglii Zayif
0°<0<90° Iyi Islanabilirlik Giiglii Giiclii
Zayif Zayif
90°< 0 <180° | Diisiik Islanabilirlik | Zayif Giiglii
6 =180° Siiper Islanmazlik | Zayif Giglii
8= 180° 8> 90° 8 <900 f=0°
Stper [slammazlid Dtk 1slanabaliclide Twi Islanabilirlik Super [slanabilirlik

Sekil 2.3. Temas agis1 ve 1slanabilirlik iligkisi
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2.1.2. Yiizey Gerilimi

Yiizey gerilimi sivi ve buhar arasindaki sinirda bulunan ylizey enerjisidir. Sivi
molekiilleri arasindaki etkilesimden ve ¢esitli molekiiller aras1 kuvvetlerden kaynaklanir.
Stvinin i¢inde her molekiil komsu molekiiller tarafindan her yonde esit sekilde ¢ekilir ve
net kuvvet sifir olur. Boylece i¢ kisimdaki bir molekiile tesir eden biitiin kuvvetler
dengede olur ve molekiiller aras1 mesafe sabit kalir. Ancak bu durum maddenin ylizeyinde
farklilik gosterir. Sivi1 yiizeyinde hava molekiilleri tarafindan su molekiillerine uygulanan
¢ekme kuvveti su molekiileri tarafindan uygulanan kuvveti dengeleyemeyecek kadar
kiiciik oldugundan yiizeyde net bir kuvvet olusur. Bu dengelenmemis kuvvetlerden dogan
enerji fazlalhigi, siv1 ylizeyinin gozle goriilmeyen bir membranla (zarla) kapliymis gibi
davranmasina sebep olur. Bu durum yiizey gerilmesi olarak adlandirilir (Goniil 2000).

Gaz Faz

Nl N Nl

SN K K

Sivi Faz

Sekil 2.4. S1vi i¢indeki ve yiizeydeki molekiillerin birbiri ile olan etkilesimi

Bir sivinin yiizeyinde yiizey gerilimi, gerilmis elastik bir zar gibi davranma
egilimindedir. Dogal olarak sivilar termodinamik ac¢idan kendi ylizeyinin potansiyel
enerjisini minimuma indirgeme yani ylizey alanlarin1 minimize etme egilimindedir. Bu
sebepten s1vi damlalar yiizey geriliminin etkisiyle verilen bir hacim i¢in en kii¢lik yiizey
alanina sahip olan kiirenin seklini alirlar.

Kuvvet olarak tanimlamak gerekirse yiizey gerilimi, yiizeyin 1 cm? artirilmasi igin
birim uzunluga uygulanan kuvvettir. Bu kuvvet " y " ile gosterilir. Birimi dyn/cm’dir.

y=12L f:Kuvvet L : Uzunluk

Yiizey serbest enerjisi olarak tanimlanirsa yiizey gerilim; birim yiizey alani
artisina diisen ylizey serbest enerjisi degismesidir (Goniil 2000).

v=AW/AA AW : Yiizey serbest enerji degismesi AA : Alan artis

2.1.3 Hidrofilik ve siiperhidrofilik yiizeyler

Suyu seven yiizeyler sinifinda yer alan hidrofilik ve siiperhidrofilik yiizeyler
elektriksel olarak yiiklii, yiikksek enerjili materyallerdir. Yapilarindaki polar gruplar
sayesinde su molekiilleri ile kolay hidrojen bag1 kurabilme yetenegine sahiptirler. Bu
ozellikleri sayesinde ylizeylere; bugu gostermeme, kendi kendini temizleyebilme,
siirtiinme kuvvetini azaltma, piht1 olusturmama, canli organizmalarin yasamini engelleme
gibi fonksiyonel 6zellikler kazandirirlar (Dee vd 2002, Patel vd 2010, Drelich vd 2011,
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TOTO 2016). Yaygin olarak kullanilan ev esyalar1 (pencere camlari, banyo aynalari vb.),
biyomedikal cihazlar (kateterler, klavuz teller, endoskopi, stent, kontak lens, dikis
iplikleri vb.) denizcilik ekipmanlar1 (gemilerin su ile temas ettikleri bolgeler vb.) gibi
nesnelerin yiizeylerine fonksiyonel 6zellik kazandirmak amaciyla uygulanan hidrofilik
veya siiperhidrofilik filmler uzun yillardir kullanilmaktadir.

Ortamdaki su buharinin nesnelerin ylizeyine yogunlagmasi sonucu olusan su
damlaciklar1 gelen 15181n sacilmasina yol agarak yiizeylerin bugu (sisli) goziikkmesine
sebep olmaktadir. Bu durum giinliik yasantimizda kullandigimiz banyo aynalari, pencere
camlari, araba camlar1 ve farlarmin i¢ yiizeyleri, kamera lensleri, gozliikk camlari, gaz
maskeleri, buzdolab1 kabinleri, yiyecek paketleri (stre¢ film vb.) gibi nesnelerin
transparan Ozelligini bloke ederek optik berrakliklarinin gegici siireyle kaybolmasina
neden olmaktadir. Bu durum nesnelerin kullanimini zorlastirirken ayni1 zamanda estetik
acidan hos bir goriintii olusturmaz (Drelich vd 2011).

Suya karsi temas agist degeri 40°°den diisiik olan hidrofilik yiizeyler bugu
olusumunu engelleme 6zelligine sahiptirler (Yuan vd 2014). Hidrofilk yiizey lizerine
yogunlasan su damlaciklar1 hizlica yiizeyde yayilarak ince bir film tabakasi olusturur.
Olusan seffaf film tabakasi gelen 15181 sagilmaya ugratmaz ve yiizeyden ge¢gmesini saglar
boylece ylizeylerde bugu olusumu gézlenmez.

ISIK

ISIK

H0 || H0 |1 H0 | H0 | w0 | H2O
H,0

| A) Normal Yiizey | | | B) Hidrofilik Yiizey
Bugulu Yiizey Seffaf Yiizey

Sekil 2.5. Hidrofilik yiizeylerin bugu olusumunu engelleme mekanizmasi (A) normal
yiizey (B) hidrofilik ytizey
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Sekil 2.6. Bugu olusumunu engelleyen yiizeylerin yaygin kullanim alanlar1

Sekil 2.6°da goriildiigii gibi pek ¢ok kullanim alanina sahip olan bugu olusumunu
engelleyen ylizeyler gecmisten gliniimiize farklt yontemler kullanilarak elde
edilebilmektedir.

Plasman ve arkadaglari tarafindan yapilan bir ¢alismada gida paketlerinde
kullanilan poliolefin ve PVC filmlerine bugu olusumunu engelleme 6zelligi
kazandirilmigtir (Plasman vd 2005). Polimerik matriks igerisine ¢esitli gliserol esterleri
eklenerek hazirlanan filmlerin bugu olusumunu engelledigi gézlenmistir.

Yan ve arkadaglar tarafindan yapilan ¢alismada tetractoksisilan (TEOS) ile cam
yiizeylere oOncli bir kaplama yapilarak cam yiizeyinde Si-OH gruplar olusumu
saglanmigtir. Foksiyonel hale getirilen yiizeyler 2-[asetoksi (polietilenoksi) propil]
trietoksisilan (SIA) ile kaplanarak yiizeylere siiperhidrofilik 6zellik kazandirilmistir (Yan
vd 2015).

Chevallier ve arkadaslari tarafindan yapilan bir ¢alismada cam substrat yiizeyi
plazma yontemi kullanilarak birinci katmani amin gruplarinca zengin hale getirildikten
sonra sirastyla spin kaplama yontemiyle ikinci katman (poli(etilen-maleik anhidrid)
(PEMA) ile ve iiciincii katman poli(vinil alkol) (PVA) ile kaplanmistir. PVA’nin anhidrit
gruplan iizerinden matrise kimyasal olarak baglanmasi saglanarak suya karsi direngli
bugu olusumunu engelleyen kaplamalar elde edilmistir (Chevallier vd 2011).

Yuan ve arkadaslari tarafindan yapilan ¢alismada 2-hidroksietilmetakrilat (2-
HEMA) once izoforondiizosiyanat (IPDI) ile katalizér varliginda reaksiyona solularak
akrilat iceren izosiyanat ¢apraz baglayici sentezlenmis. Sentezlenen bilesige izosiyanat
gurplar1 lizerinden baglanabilecek —OH gruplari igeren siilfo metakrilik kopolimerler
eklenerek UV ile sertlesebilen hidrofilik kaplamalar elde edilmis. FElde edilen
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siiperhidrofilik kaplamalar PC ve PMMA yiizeyine iyi tutunma saglarken cam
yiizeylerine tutunamadigi gézlenmistir (Yuan vd 2014).

Chang ve arkadaslari tarafindan yapilan calismada TEOS kullanilarak asit
katalizorlii ortamda silika partikiilleri sentezlenmis ve daha sonra bu partikiillerin yiizeyi
metakril fonksiyonel silan kullanilarak modifiye edilmistir. Bu karisima ¢apraz baglayici
(dipentaeritol hekzaakrilat) ve fotobaslatici eklenmis ve poli(metilmetakrilat) (PMMA)
substrat ylizeyine spin kaplama yapilarak birinci katman kaplanmis, dnce termal olarak
ardindan da UV ile sertlesmesi saglanmistir. Ust katman igin dnce izoforondiizosiyanat
(IPDI), 2-hidroksietilmetakrilat (2-HEMA) ile reaksiyona sokulmus daha sonra bu
karisima hidrofilik ajan olarak Tween 20 siirfektan1 eklenmis ve yine spin kaplama
teknigi kullanilarak ilk katmanin {izerine ikinci katman uygulanmis ve sertlestirilmistir.
Kaplamalarin SH kalem sertligine sahip olduklar1 ve 60°de suda 1 giin bekletildikten
sonra bile stiperhidrofilik dzelliklerini koruyabildikleri tespit edilmistir (Chang vd 2012).

Tang ve arkadaslari tarafindan yapilan bir ¢alismada dimetilamino metakrilat
(DMAEMA) ve 1-bromotetradekanin reaksiyonu sonucu elde edilen akrilat fonksiyonel
kuarterneramonyum bilesigi, hidroksietil akrilat (HEA) ve polietilen glikol akrilat
(PEGDA-600) politiretan akrilat baglayicis1 varhiginda UV sertlesebilen kaplama
cozeltisi hazirlanmistir. Elde edilen ¢ozelti kullanilarak cam yiizeyler spiral kaplama
teknigi ile kaplama yapilmis ve UV ile sertlestirilmistir. 20um kalinliga sahip kaplamalar
bugu olusumunu engelleme 6zellikleri yani sira yapisinda var olan kuarterneramonyum
gruplar1 sebebiyle S. aureus E. coli bakterilerine karsi, bakteri popiilasyonunda %99,9
azalma (log3) etkinligine sahip oldugu gozlenmistir (Tang vd 2014).

2.2. Anti-Bakteriyel Yiizeyler

Goz ile goriilmemelerine ragmen mikroorganizmalar 6liim ile sonuglanabilen
birgok hastaliga neden olmaktadirlar. Mikroorganizmalarin olmadigi yer ve ylizey
mevcut degildir. Insanlarin %10’u hastanede gegirdikleri siire zarfinda enfeksiyon
kaparak hastalanmaktadir. Enfeksiyon kapma riski 21. yilizyiin en Onemli
problemlerinden biridir. Bu durum anti-bakteriyel 6zellik gosteren metaryellerin 6nemini
ortaya koymaktadir. Anti-bakteriyel 6zellik tasiyan malzemeler biyomedikal, tekstil,
gida, temizlik gibi pek cok sektdrde enfeksiyon riskini minimuma indirgediklerinden
dolay1 yaygin olarak tercih edilmektedir. Ozellikle hastane, ev, isyeri, toplu tasima
araglar1 gibi mikroorganizmalarin varliginin yaygin oldugu ortamlarda materyallerin
yiizeylerine antibakteriyel Ozellik gdsteren kaplamalarin uygulanmasi giinden giine
yayginlasmaktadir (Masaadeh ve Jaran 2009, Cloutier vd 2015).

Anti-bakteriyel ylizeyler genel olarak bir anti-bakteriyel aktif maddenin kaplama
matriksine katkilanmasiyla elde edilmektedir. Aktif madde kaplamadan zamanla belli bir
hizda salinarak yilizeye ¢ikmakta ve oradaki mikroorganizmalar ile etkileserek etkisini
gostermektedir. Kaplama teknolojisinde yaygin olarak 2,2,4-dikloro-2-hidroksidifenil
eter (triklosan), klorhekzidin, benzalkonyum kloriir, hekzaklorofen, propamidin, 4-kloro-
3,5-dimetilfenol,  3-(trimetoksil)propil ~ dimetil  oktadesil ~amonyum  Kloriir,
polihegzametilen, giimiis, bakir gibi organik ve inorganik anti-bakteriyel ajanlar
kullanilmaktadir (Nichols 2004).



KURAMSAL BILGILER VE KAYNAK TARAMALARI Emre YAVUZ

2.2.1. Bakterilerin yapisi

Bakteriler sekil ve boyutlart bakimindan biiyiik bir gesitlilik gostermektedirler.
Giliniimiizde 5000 farkli tiir bakteri tanimlanabilmistir. Bakteriler genellikle 0,5-5um
uzunlugunda olan, tek hiicreli prokaryot mikroorganizmalardir. Bakteriler morfolojik
olarak kokus (kiiresel), basil (kiiresel), vibrio, spiral gibi yapisal sekillere sahip
olmalarina ragmen yaygin olarak gézlemlenen ¢ogu bakteri tiirii kiiresel ya da ¢ubuk
seklindedir. Hiicre sekillerindeki bu biiylik ¢esitlilik bakterinin gida edinmesi, ylizeylere
baglanmasi, sivi iginde ylizmesi ya da dogal avcilarindan kagmasina olanak saglamasi
gibi pozitif etki saglamaktadir (Raven vd 2004).

Bakteriler prokayot hiicre yapisinda olduklarindan dolayi, dkaryot hiicrelerde
bulunan zarla ¢evrili bir hiicre ¢ekirdegi, mitokondri, kloroplast, golgi aygiti,
endoplazmik retikulm gibi diger organellere sahip degildirler. Bakterilerin hiicresel
yapilari, stoplazma, stoplazmik membran, hiicre duvari, niikleotit (DNA), ribozomlar,
plazmidler ayrica bagzi bakterilerde bulunan kapsiil, kamgi, pilus, spor gibi o6zel
yapilardan olusmaktadir (Lodish vd 2008). Sekil 2.6’da bakteri hiicre yapisi sematik
olarak gosterilmistir.

Stoplazma

Ribozomlar
Niikleotit (DNA)

Plasma membran

Hiicre duvari
Kapsiil

Sekil 2.7. Bakteri Hiicre Yapist (Raven vd 2004)

Bakteri yapisinda var olan hiicre duvar1 cogu bakterinin yagamini siirdiirebilmesi
icin en 6nemli yapilardan biridir. Hiicre duvari dayaniklilik, yapisal biitiinliik ve koruyucu
ozellik saglar. Bakteriler hiicre duvari yapilarina gére gram pozitif ve gram negatif olmak
tizere iki alt smifta incelenirler. Hiicre duvart yapisi, Gram negatif ve Gram pozitif
bakteriler arasinda da onemli farkliliklara sahiptir. Gram negatif bakterilerin hiicre
duvarinda, poptidoglikan tabakasini kusatan "dis membran" tabakast mevcut iken Gram
pozitiflerde bu tabaka bulunmaz. Gram pozitif bir bakterinin hiicre duvari, kalin bir
peptidoglikan tabakasi ve sitoplazmik membrandan olusur. Gram negatif bir bakterinin
hiicre duvari ise sitoplazmik membran, ince peptidoglikan tabakasi ve dig membrandan
olusmaktadir (Beveridge ve Graham 1991). Gram negatif bakterilerin hiicre duvart Gram
pozitiflere gore daha komplekstir. Sekil 2.7°de Gram pozitif ve gram negatif bakterilerin
hiicre duvarlar1 sematik olarak gdsterilmistir.


https://tr.wikipedia.org/wiki/Basil
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Gram Pozitif Gram Negatif
Lipoteikoik asit

Fosfolipitler

Teikoik asit | Lipopolisakkaritler Porinler
1\

Lipoproteinler

4 "~ Membran proteinleri
Hicre

membrani
Membran

proteini

Sekil 2.8. Gram pozitif ve gram negatif bakterilerin hiicre duvarlar1 sematik gosterimi
(Aryal 2016)

2.2.2. Anti-bakteriyel etki mekanizmasi

Mikroorganizmalarin hayatta kalabilmesi ve gelisimlerini siirdiirebilmesi, hiicreyi
olusturan tiim etenlerin uyum i¢inde aktivite gostermesi yani hiicresel fonksiyonlarin
davam etmesine bagli bir olgudur. Kullanilan anti-bakteriyel ajanlarin bakteriler
tizerindeki etki mekanizmasi genellikle ayni olup, etki mekanizmasi bakteriyostatik ve
bakterisidal etki olarak iki grupta yer alir. Bakteriyositatik etki bakterilerin gelismesinin
inhibe edilmesi boylece bakteri liremesinin durdurulmasidir. Bakterisid etki ise
bakterilerin direkt olarak oldiiriilerek yok edilmesidir.

Kullanilan tiim anti-bakteriyel ajanlar ilk olarak etkilesimde bulunduklar: hiicre
duvarini tahrip ederek yapisini bozar. Bu durum hiicre membranini gegirgenligini etkiler.
Ayrica bu ajanlar hiicrelerin hayatta kalabilmesi ic¢in gerekli olan proteinlerin
denaturasyonunu gerceklestirerek enzim aktivitesini inhibe ederler. Boylece DNA ve
RNA i¢in gerekli olan niikleik asit sentezi, hiicre duvart igin gerekli olan lipit sentezi gibi
hiicre i¢in onemli hayatsal fonksiyonlarin inhibasyonunu gergeklestirirler. Hiicresel
aktivitenin sonlanmasi dolayisiyla hiicre biitlinliigiiniin bozulmasi, hiicre gelisimini
durdurarak hiicresel aktivitenin sonlanmasi ile sonuglanir (Yuan ve Cranston 2008).
Genel olarak antimikrobiyal etki mekanizmas1 Sekil 2.8’de sematize edilmistir.
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Hiicre Duvari Sentezinin inhibisyonu

Transkripsiyon

DNA

Replikasyon l

35

Transkripsiyon ve DNA

Replikasyonunun inhibisyonu

Plazma Membranin Tahribi

; Translasyon

mRNA

Sekil 2.9. Anti-bakteriyel etki mekanizmalari

Protein Sentezinin inhibisyonu

Enzim Aktivitesi

Gerekli Metabalitlerin Sentezinin inhibisyonu

Cesitli anti-bakteriyel bilesikler ve etki mekanizmalar1 Cizelge 2.2°de 6zetlenmistir.

Cizelge 2.2. Yaygin olarak kullanilan anti-bakteriyel ajanlarin etki mekanizmalari
(Mcdonnell ve Russell 1999)

Anti-bakteriyel Ajan

Hedef

Etki Mekanizmasi

Gluteraldehit

Hiicre duvari

Proteinlerin ¢apraz baglanmasi
gerceklestirir

Kuarterner amonyum
bilesikleri

Sitoplazmik i¢ membran

Fosfolipit tabakasi iceren
membran hasarina yol agar

Klorhegzidin

Sitoplazmik i¢ membran

Diisiik konsantrasyonlarda
membran hasarina yol agarak
gecirgenligini etkiler, yliksek
konsantrasyonda stoplazmay1
katilastirir

Formaldehit

Makromolekiillerin
capraz baglanmasi

DNA ve RNA proteinlerinin
capraz baglanmasi
gerceklestirir

Gilimiis bilesikleri

Tiol gruplart ile etkilesim

Membrana bagl enzimlerin
tiyol gruplari ile tekilesime
girer

Halojenler

DNA tzerine etki

DNA sentezinin inhibisyonunu
gerceklestirir
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Cizelge 2.2 nin devami

Hidrojenperoksit, DNA iizerine etki DNA zincirinin kirtlmasi saglar
giimis iyonlar1

Akridin DNA {izerine etki DNA ile etkilesim

Peroksitler, Halojenler | Oksitleyici ajanlar Enzim ve proteinlerin tiyol
gruplariin oksidasyonu
gergeklestirirler

2.3. Sol-Jel Prosesi

Yumusak kimya “chimie douce” olarak da adlandirilan sol- jel prosesi, sivi
formdaki ¢ikis maddelerinden yola ¢ikilarak ¢esitli fonksiyonel 6zelliklere sahip cam,
seramik ve kompozit malzemelerin iiretilmesi yontemidir. Bu proses sayesinde, ¢ozelti
ortaminda kimyasal tepkime yoluyla istenilen fonksiyonel o6zelliklere (sertlik, optik
transparanlik, gozeneklilik, Kimyasal dayaniklilik vb.) sahip homojen anorganik ya da
hibrit yapilar, yiiksek sicakliklara ihtiyag duyulmadan diisiik sicakliklarda kolaylikla
sentezlenebilmektedir (Chinnam vd 2015).

1846 yilinda Ebelman’in ¢aligmalari ile SiCls ve alkoliin kimyasal reaksiyonu
sonucu, ilk olarak metal alkoksit sentezi gerceklestirilmistir. Sentezlenen metal alkoksitin
amosferdeki nem ile hidrolizi sonucu jele doniisiimiiniin gézlenmesi sol-jel yonteminin
baslangicini olusturmaktadir (Brinker 1990). 1930’larda Geffcken oksit filmlerin
hazirlanmasinda bu metal alkoksitleri kullanmistir (Geffcken ve Berger 1930). 1970’1ere
gelindiginde monolitik inorganik jellerin, yliksek sicaklikta erime yOntemi
kullanilmadan, diisiik sicakliklarda olusturulmasi ve camlara doniistiiriilmesi sol-jel
prosesine olan ilgiyi yeniden giindeme getirmistir (Brinker 1990). Metal tuzlarindan yola
cikilarak elde edilen inorganik jeller ilizerine uzun yillar ¢alismalar yapilmistir. Elde
edilen basarili sonuglar bu prosesesin popiilaritesini biiylik dl¢iide arttirmistir.

Bu proses ile cesitli sekil ve boyutlara sahip, yiiksek safliktaki, homojen
materyallerin diisiik sicakliklarda elde edilebilmesi miimkiindiir. Bu sayede c¢esitli
katalizorler, kimyasal sensorler, membranlar, fiberler, optik sensorler, medikal
uygulamalar, fonksiyonel filmler, fotokromik uygulamalar gibi pek ¢ok alanda
kullanilacak olan yeni materyallerin iiretilebilmesi yontemin bilimsel ve miihendislik
alanlarindaki yaygin uygulamalarda tercih edilmesine olanak saglamaktadir.

Sol-jel ifadesi, siv1 fazda ¢ikis maddelerinin (tetractoksisilan, tetrametoksisilan
vb.) bir seri hidroliz ve polikondenzasyon tepkimeleriyle oksit aginin olusmasidir. Baska
bir ifadeyle kolloidal slispansiyonlarin jellestirilmesi ile kat1 fazin olusmasi anlamina
gelmektedir. Kolloid; yer¢ekimi kuvvetlerinin ihmal edilebilir oldugu ve kisa mesafeli
kuvvetlerin (zayif van der Waals ¢ekimi vb.) etkisi altinda olan ¢ap1 1-1000nm
araligindaki kati partikiillerin dispersiye fazi igeren siispansiyonlardir. Burada bir ¢6zgen
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icerisindeki kollodial partikiillerin kararli dispersiyonuna “sol”, siv1 faz1 saran (hapseden)
tic boyutlu siirekli ag yapisina ise “jel”” denir (Brinker 1990).

Sol-Jel ¢alismalarinda yaygin olarak kullanilan baslangic maddeleri metal
alkoksitlerdir. Metal alkoksitler M(OR)n genel formiiliiyle ifade edilirler. (M: Metal, n:
Degerlik, R: Alkil CxHax-1) Metal alkoksitler igerdikleri yiiksek elektronegatif OR grubu
nedeniyle reaksiyonlara aktif olarak katilirlar. Bu nedenle metal alkoksitler genel olarak
nem, 1s1 ya da 1s1k varliginda oldukga kolay reaksiyon verebilirler (Pierre 1998).

2.3.1. Sol-jel reaksiyon basamaklari

Sol- jel prosesi, hidroliz ve polikondenzasyon tepkimeleri ile sivi bir “sol” fazin,
kat1 bir “jel” fazina doniislimiinii kapsamaktadir. Bu yontem genel olarak asagidaki
basamaklardan olusur;

1.istenilen fonksiyonel dzellikleri saglayabilecek uygun baslangic maddelerinin,
uygun ¢ozgen igerisindeki homojen karigiminin hazirlanmasi.

2.Hidroliz ve kondenzasyon tepkimeleri sonucu olusan soliin bir jele
donistiirilmesi.

3.Elde edilen jelin istenilen malzemeye goére uygun islemlere (yaslandirma,
kurutma, sintelleme vb.) tabi tutulmasi.

2.3.1.1. Hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlari

Sol-Jel yonteminde soliin hazirlanmast hidroliz ve kondenzasyon olmak iizere iki
temel reaksiyon iizerinden gergeklesir.

Hidroliz reaksiyonu; sudaki oksijenin silisyum atomuna niikleofilik saldirmasi ile
SN2 reaksiyon mekanizmasi tizerinden gerceklesir. Reaksiyon alkoksil gruplarinin (OR)
hidroksil gruplariyla (OH) yer degistirmesi ile sonuglanir. Bu tepkimenin tersi
esterifikasyon reaksiyonudur.

RO Hidroli "
\ \\\\\\OR 1otz \ .\\\\\\\\ OH
\\\\‘Si‘ + H*OH = = o '\ + ROH
\ RO
RO \OR Esterifikasyon OR

Sekil 2.10. Metal alkoksitin su ile hidroliz reaksiyonu

Tetraalkoksisilan ve organoalkoksisilanlarin hidroliz reaksiyonu asit (H") ya da
baz (OH") katalizor varliginda hizlanir. Yaygin olarak kullanilan katalizorler inorganik
asitler (HNOs ve HCI) ve amonyaktir (NH3z) (Vorankov vd 1978) . Asitler esdeger
konsantrasyondaki bazlara gore daha etkindir.

Asit varliginda alkoksi gruplari hizlica protonlanir. Protonlanmis alkoksi grubu
silisyum merkez atomunun elektron yogunlugunu diisiireceginden merkez atomun
elekrofilik karakteri artar. Bu sebeple su molekiiliindeki oksijen atomunun merkez
atomuna niikleofilik saldiris1 kolaylagir (Stober ve Fink 1968).
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RO RO OR
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\ R H \S,»‘\\ H,0 RO\ \\‘\\OR Ro\ WOR
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H
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Sekil 2.11. Asit katalizorii varliginda metal alkoksitin su ile hidroliz reaksiyonu

Bazik kosullarda ise su molekiillerinin ayrigmasi sonucu hidroksil anyonlari
olusur. Olusan hidroksil anyonlar1 silisyum merkez atomuna niikleofilik olarak saldirarak
alkoksi gruplarinin ayrilmasi saglanir (Sakka ve Kamiya 1982).

RO OR
RQ~\ ‘§§DR ‘\‘)s* RQ~\ $§3R
OH + \Si\\ == | yo-—S. = Si + OR-
& £ TOR &
ROY OR RS HOY OR

Sekil 2.12. Baz kaaliizorii varliginda metal alkoksitin su ile hidroliz reaksiyonu

Kondenzasyon reaksiyonu; silan gruplarinin polimerlesmesi ile siloksan (Si-O-Si)
baglarinin olusmasi olarak tanimlanabilir. Burada kondenzasyon reaksiyonu su ve alkol
kondenzasyonu olarak iki yol ile gergeklesebilir. Su olusumu ile gergeklesen ileri tepkime
ve bu tepkimenin tersi olan hidroliz tepkimesi su kondenzasyonu, alkol olusumu ile
gerceklesen ileri tepkime ve bu tepkimenin tersi olan alkoliz tepkimesi alkol
kondenzasyonu olarak adlandirilir. Cogu durumlarda, kondenzasyon reaksiyonu hidroliz
tepkimesi tamamlanmadan baglamaktadir (Brinker 1990).

R RO Su Kondenzasyonu OR RO
\Sl“\\\\\OH \Si“‘\\\\OR ROy, , ‘.‘\\\\\\OR »
RO\\\\\“ I\ + HO\\\\\“ \ ‘—. . /S| ,I///// \\\\\\\S|\ + 9
MR R Hidroliz RO 0 -

Sekil 2.13. Su kondenzasyonu reaksiyonu

RO RO OR RO
Alkol Kond
\ ‘\\\\\\OH \ ‘\\\\\\OR ol frondenzasyont Ro/////, ’ ‘ \\\\\\OR ROH
Ro\\“\\‘SI\ ' Ro\\““‘SI\ / ° "”///o\\\““SI\ +
R OR Alkoliz RO R

Sekil 2.14. Alkol kondenzasyonu reaksiyonu

Kullanilacak alanda istenilen 6zelliklere sahip malzemelerin olusturulmasi, elde
edilen soliin farkli proseslerden gecirilmesi ile miimkiindiir.
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2.3.1.2. Jellesme

Hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlar1 sonucunda sivi faz1 saran {i¢ boyutlu ag
yapisinin bliyiiyerek gelismesi jeli meydana getiri. Jellesme partikiillerin topaklagmasi ya
da polimerlerin kondenzasyonuyla kiimelerin biiyiimesi, sonrasinda ise tek bir biiyiik
kiimeyi meydana getirmek i¢in kiimeler arasinda baglarin olusumu olarak ta agiklanabilir.
Olusacak olan son iiriinliin sekli ve boyutu jellesme esnasinda belirlendigi i¢in bu
asamanin kontrol edilebilmesi ¢ok oOnemlidir. Jellesme, hidroliz ve kondenzasyon
reaksiyonlarinin ger¢ceklesmesiyle meydana geldiginden dolayi bu reaksiyonlari etkileyen
her parametreden dogrudan etkilenir (Dilsiz ve Akovali1 2002).

2.3.1.3. Yaslandirma

Islak bir jelin belirli bir siire saklanip i¢inde bulunan kimyasallarin
gerceklestirdigi reaksiyonlarla kararli yapiya doniismesi i¢in beklenen siire yaslandirma
prosesi olarak adlandirilmaktadir (Pierre 1998).

2.3.1.4. Kurutma

Siz1 fazin porlar arasindan uzaklasmasi islemidir. Kurutma sol-jel prosesinin
kritik asamalarindan biri olup kurutma esnasinda ana gévde, buharlasan s1vi hacmi kadar
biiziiliir. Bu siire¢ boyunca kapiler stres olusur. Burada kapiler gerilim 100-200 MPa’ a
kadar ulasabilir. Kapiler basingtan dolay1 jelde biiziilme (shrinkage) meydana gelir ve
gbzeneklerin icindeki kapiler basinctaki degisim, mekaniksel zarara yol acabilir. Bu
durum jelin yapisin1 bozacak sekilde biiziilme ve catlama ile sonuglanabilir. Kiiclik
gozenek boyutu, cok biiyiik miktardaki kapiler kuvvette maruz kalacagindan dolay1
kurutma sirasinda catlama ve kirilmalara sebep olacaktir (Siouffi 2003). Olusan bu
kapiler basincin, gézenek boyutunun arttirilmasi, yavas kurutma, cesitli surfekantlarin
kullanilmasi ile azaltilabilir. Boylece ¢atlamalarin ve kirilmalarin olugmasi engellenebilir.
Ayrica bu deformasyonun engellenmesi i¢in soliin katt madde igerigi, film kalinlhigi,
cozgenin buharlagsma hizi gibi birgok faktér kurutma prosesinde hesaba katilmalidir
(Keshmiri vd 2006).

2.3.1.5. Sinterleme

Sinterleme ara yiizey enerjisi ile yiirliyen bir yogunlagma prosesi olup kat1 faz ve
stvi faz sinterlemesi olarak ikiye ayrilir. Kati faz sinterlemesi, kati partikiillere
mukavemet ve yiikksek yogunluk kazandirmak amaciyla ergime noktasinin altindaki bir
sicaklikta kati partikiillerin 1s1l isleme tabi tutulmasidir. Sinterlemenin baglamasi noktasal
olarak temas halinde bulunan parikiillerin kati-hal bagina doniisiimii ile ilerler. Noktasal
temas ile baslayan ve ara pargacik baginin gelismesi ile devam eden mekanizmayla iki
parcacik daha biiyiik tek bir pargacik olusturacak sekilde birlesmesi ile sinterleme islemi
tamamlanmis olur. S1v1 faz sinterlemesi ise Sinterleme isleminin herhangi bir sathasinda
olusan sivi fazin gozenekleri doldurarak goézenekli yapiin ortadan kalkmasi ve
paralelinde yogun bir yapinin olusmasi olarak tanimlanabilir.
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Sekil 2.15. Sol-jel prosesi son iiriin olusumunun sematik gosterimi (Wikipedia 2013)
2.3.2. Sol-jel yonteminin avantaj ve dezavantajlar
Sol-Jel prosesi bir ¢ok avantaja sahiptir;

e Polimerlesebilen organik gruplar igceren cikis maddeleri kullanilarak organik-
inorganik yeni hibrit malzemeler tiretilebilir (Schuber vd 1995).

e Sinterleme disindaki tiim basamaklarda ihtiya¢ duyulan sicakliklar diistiktiir ve
cogunlukla oda sicakligina yakindir. Béylece malzemenin termal bozunma riski

minimize edilmis olur. Yiiksek saflik ve stokiometri elde edilebilir (Kumar vd
2015).

e (ikis maddeleri (metal alkoksitler, metal alkil/alkoksit karigimlari) ugucu
oldugundan yiiksek derecede saflastirilabilirler (destilasyon ya da siiblimlesme).
Bu da yiiksek saflikta iiriin elde edilmesine olanak saglar (Brinker 1990).

e (Cok gozenekli malzemeler ve nanokristaller kolayca hazirlanabilir. Ayrica
yaglandirma ve kurutma kosullarinin kontrol edilebilir olmasi nedeniyle gézenek
boyutu ve mekanik mukavemetin ayarlanabilmesine olanak tanir (Mackenzie
1988).
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e (ikis maddelerinin kimyasal yontemlerle modifikasyonu ile malzemelerin
ozellikleri istenildigi gibi ayarlanabilir (Brinker 1990).

e Farkli metaller igceren organometalik 6n baslangic malzemeleri ¢ogunlukla
birbiriyle karistirilabildiginden dolayr homojen katkilama kolayca yapilabilir
(Brinker 1990).

e On baslangic maddesinin uygun kimyasal modifikasyonuyla hidroliz ve
yogunlasmanin hizi, kolloidal partikiil boyutu ve gézenek boyutu ve son iiriiniin
gozeneklilik ve gdzenek yiizey kimyasi kontrol edilebilir (Mackenzie 1988).

e Prosesin kimyasal sartlart ilimlidir. Enzim igeren biyolojik tiirler ve ¢ogu hiicreler
fonksiyonlarimi siirdiirebiliyor durumda oksit ag1 igerisine hapsedilebilirler
(Brinker 1990).

e Sivi On baslangic maddeleri kullanildigindan 6zel bir, isleme veya eritmeye
ihtiya¢ olmaksizin, seramik malzemeleri ¢esitli kompleks sekillerde elde etmek
ve fiberler ya da ince filmler tiretmek miimkiindiir (Sanchez ve Ribot 1994).

Tim bu avantajlara ragmen sol-jel yontemi bazi dezavantajlara da sahiptir (Brinker
1990);

e (ikis maddeleri pahali ve neme duyarli olmasi

e Proses siiresinin bazen uzun zaman gerektirmesi

e Yogunlagsma ve kuruma sirasinda biiziilme ve ¢atlamalarin meydana gelebilmesi
e Zamanla viskozitenin degismesi

e Olusan malzeme de kalan, istenmeyen hidroksil gruplari ve organik madde
kalintilarinin zor uzaklastirilmasi

e Sol-Jel prosesinin her bir adimi son {irlin iizerinde 6nemli etkilere sahiptir. Bu
sebeple ¢ok yakin deneysel kosullar kullanilmasina ragmen olduk¢a farkli
karakteristikte son tirtinlerin elde edilmesi.

2.4. Kaplama Oncesi Uygulanan Yiizey yilestirilmesi islemleri

Istenilen fonksiyonel &zelliklere sahip bir kaplamanin fonksiyonel dzelliklerini
kaybetmeden uzun siireli kullanilabilmesi i¢in yiizeye ¢ok iyi tutunmasi gerekmektedir.
Tutunmaya etki eden iki 6nemli faktdr mevcuttur. Birisi yiizey temizligidir. Kaplamanin
yiizeye ¢ok iyi bir sekilde tutunmasi i¢in 6ncelikle yilizeyin yag, toz vb. gibi kirliliklerden
armdirilmis olmasi gerekmektedir. Bir kaplama ne kadar ¢ok iyi 6zelliklere sahip olsa da
kaplanacag yiizey temiz olmadik¢a ideal tutunma saglanamaz. ikincisi ise substrat
yiizeyinin kaplama bilesiminde bulunan gruplarca baglanabilecegi polar gruplar
icermesidir.
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Camin dogal yapist geregi yiizeyinde bulunan -OH fonksiyonel gruplari,
uygulanacak olan kaplama bilesimindeki —OH gruplar1 ile kondenzasyon reaksiyonu
gerceklestirerek kaplamalarin yiizeye yiiksek performansta tutunmasini saglar. Cam
yiizeylerinde bulunan fonksiyonel -OH gruplari, kaplama filmlerinin cam yiizeylere daha
iyl baglanmasina olanak saglarken plastik yiizeylerde genel olarak bu fonksiyonel
gruplarin olmamasi sebebiyle baglanma da daha zayif gergeklesir. Bazi durumlarda cam
yiizeyindeki —OH gruplarmin sayisi uygulanan kaplamanin tutunmasinda yetersiz
kalabilir. Yiizeyindeki —OH gruplarinin sayisinin yetersiz kaldigi cam ve plastik
yiizeylerde tutunmayi1 kolaylastirmak amaciyla ylizey alaninin genisletilmesi ya da
yiizeydeki polar gruplarin arttirilmasi i¢in kaplama oncesi yiizeylere yiizey iyilestirilmesi
islemleri uygulanmaktadir (Wegman 1989).

2.4.1. Korona

Korona genellikle plastik yiizeyler de tutunmayi giiclendirmek amaciyla
kullanilan yiizey iyilestirme islemidir. Air plazma olarakta adlandirilan korona diisiik
sicaklikta yiizey ozelliklerini degistirmek amaciyla uygulanan ylizey modifikasyonu
islemidir. Korona islemi iki elektrot arasinda havanin iyonlagmasiyla saglanir. Bu islem
iyonize olmus hava iizerinden yiiksek voltaj gecirilerek elektrik enerjisinin yiizeye desarj
olmasiyla saglanir. Elektrotlardan polimer yiizeyine dogru gecen giiclii akim, yiiksek
voltaj ve parlak 1s1ga doniistir. Burada elektronlar substrat yiizeyindeki kimyasal baglari
kirarak serbest radikal olusumunu saglarlar. Bu serbest radikaller oksijenle reaksiyona
girerek substrat yiizeyinde cesitli kimyasal fonksiyonel gruplar (karbonil, karboksil,
hidroksil) olusumunu saglarlar (Sekil 2.17). Bu oksidasyon reaksiyonlar1 sonucu olusan
foksiyonel gruplar yiizey enerjisinin artmasini saglar. Hidrofilik 6zellik kazanan yiizey
kaplama matriksinin substrat yiizeyine kimyasal bag kurmasi kolaylastirir. Ayn1 zamanda
bu islem sirasinda yiizeydeki piiriizliiliik artar, ylizeyde meydana gelen kama etkisinden
dolayr kaplama matriksinin tutunacagi ylizey alami da arttirilmig olur. Bu sayede
kaplamanin substrat yiizeyine tutunmasit kolaylasir (Yoshihisa vd 2012, Yoshihisa vd
2013)

Yiksek Frekans-Yilksek Valtajl Elektirik

Metal Elektrat

Dielekerit

O

Karona

Sekil 2.16. Korona yiizey iyilestirilmesi islemi
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Sekil 2.17. Iyonizasyonun sematik gdsterimi

Ozon

Elektron

Yiizey Tabakast @@)MQQ

Fonksiyolen Grup H H H H Polimer Film
-OH |||
c=0 T_T_T_T_
-COOH PO A 1 Polimer Ana Zinciri

Sekil 2.18. Korona islemi ile polimer ylizeyinde fonksiyonel gruplarin olusturulmast
2.4.2. Primer Kaplama

Pirime kaplama ile yiizey iyilestirilmesi islemi; plastik, cam ya da metal
ylizeylerinde kaplamalarin tutunmasini artirmak amaciyla, yiizeylerde ince bir polar film
tabakasi olusturulmasi islemidir. Organo fonksiyonel silanlar yapilarinda amino, epoksi,
vinil ve alkil fonksiyonel gruplar1 icermeleri sebebiyle tutunma arttirici olarak yaygin
kullanim alanina sahiptirler (Witucki 1993). Hem alkoksi gruplari hem de polar
fonksiyonel gruplar bulundurmalar1 sebebiyle ¢ift fonksiyonel 6zellik saglayan bu
ajanlar, kaplama materyalindeki baglayici gruplar ve substrat yiizeyindeki aktif bolgelerle
kimyasal bag olusturabilme 6zelligine sahiptirler. Bu foksiyonel 6zellik substrat ve
kaplama arasinda stabil yliksek enerjili baglanmanin gergeklesmesine olanak saglar
(Mohseni vd 2006).

Amino fonksiyonel grubuna sahip silanlar su ve solvent bazli sistemler i¢in
pirimer kaplama olarak tercih edilmektedirler. Burada primer standart ¢ozelti, genellikle
uygun bir amino silanin hidroliz edilmis seyreltik ¢ozeltiden olusmaktadir. Aminosilanin
hidrolizi sonucunda ¢ok sayida —OH, O" ve NH3" grubu olusmaktadir. Bu polar karakteri
yiiksek gruplar, kaplama matriksi ve substrat yiizeyindeki aktif bolgelerle ¢ift tarafli
etkilesimi saglayarak tutunmayi kolaylastirir. Amino silanin substrat yiizeyindeki ¢ift
fonksiyonel baglanma mekanizmasi Sekil 2.19°da goriilmektedir.
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Sekil 2.19. 3-aminopropiltrietoksisilan’in hidroliz reaksiyonu
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Sekil 2.20. Primer kaplama mekanizmasi gdsterimi, primersiz kaplama (sol) primerli
kaplama (sag)

2.5. Ince Film Olusturulmasinda Kullanilan Kaplama Teknikleri

Farkli kullanim alanlarima uygun olarak gelistirilen bir¢cok kaplama teknigi
giinlimiiz teknolojisinde kullanilmaktadir. Kaplama yapilacak substratin cinsi (cam,
metal, seramik, polimer vb.) ve fiziksel yapis1 uygulanacak olan kaplama metodunun
secimini belirlemektedir. Fonksiyonel kaplama sektoriinde yaygin olarak piiskiirtme
(spray), daldirma (dip) ve dondiirme (spin) kaplama teknikleri kullanilarak istenilen
yiizeyler ince film seklinde kaplanabilir. Bu yontemlerin yaygin olarak tercih edilmesi,
yiizeyde olusturulan kaplamalarin mikro yapisinin (kalinlik, yiizey alani, gézenek boyutu
ve hacim vb.) kontrol edilebilmesi ve oda kosullarinda ¢aligilabilme imkan1 sunmasidir
(Attia vd 2002).

2.5.1. Piiskiirtme ile kaplama (spray coating) teknigi

Piiskiirtme ile kaplama teknigi endiistride otomobil boliimleri, mobilya, zemin
gibi yiizeylerin kaplanmasinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu teknik o6zellikle
daldirma ve dondiirme gibi kaplama teknikleri ile kaplanamayacak kadar diizgiin
olmayan cam, polimer, seramik, paslanmaz ¢elik gibi materyallerden {iretilmis olan
karmasik sekilli yiizeylerin kaplanmasinda kullanilmaktadir. Endiistriyel olarak kolay ve
hizl1 uygulanilabilme, kaplamada olusan atik ¢ozelti miktar1 diger kaplama tekniklerine
gore daha az olmasi dolayisiyla diisiik maliyet 6zelligine sahip olmasi bu teknigi diger
yontemlerden ayirmaktadir. Fakat bu teknik ile elde edilen kaplamalarin kalinlig yiizeyin
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her tarafinda homojen olarak dagilim gostermedigi ve ylizeyde piiriizliiliik olusmasina
neden olmas1 sebebiyle ileri optik kaplamalarin endiistriyel {iiretimlerinde
uygulanamamaktadir.

Piiskiirtme ile kaplama prosesi, kaplama malzemesi olan solun, piiskiirtme
tabancast vasitastyla bir nozuldan belirli bir basingta hava yardimiyla yiizeye
puskiirtiilerek yiizeyde ince bir film tabakasi olusturulmasi prensibine dayanir (Schmidt
ve Mennig 2000).

Substrat Sprey tabanca

Sekil 2.21. Sprey kaplama prosesi
2.5.2. Daldirma ile kaplama (dip-coating) teknigi

Daldirma ile kaplama teknigi yiiksek optik kalite ve homojen kalinliga sahip
kaplamalarin elde edilmesinde kullanilan ve ayn1 zamanda en ¢ok tercih edilen kaplama
yontemidir. Kaplama teknigi ile kaplama, kaplama ¢ozeltisinin bulundugu kap icerisine
sabit sicaklik ve atmosferik kosullarda sabit bir hizla daldirilip sonrasinda tekrar sabit bir
hizla yukari dogru ¢ekilmesi prosesine dayanmaktadir. Kaplanmis ylizeyler oda
sicakliginda bir siire bekletilerek fazla olan ¢oziicii molekiillerinin buharlagmasi saglanir.
Daha sonra kontrollii 1sitma islemleri ile kaplama uygun sertlige getirilir.

Daldirma Islak Film Olusumu Cézgen Buharlasmas

Sekil 22. Daldirma ile kaplama prosesi (Schmidt ve Mennig 2000)
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Bu teknikle elde edilen kaplamanin kalinligi substratin geri ¢ekilme hizi,
cozeltinin kat1 igerigi ve viskozitesine baglidir. Eger substratin kaplama ¢6zeltisinde sabit
geri ¢gekme hiz1 (u), kaplama ¢6zeltinin viskozitesi (), s1vi-gaz ara yiizey gerilimi (YSG),
kaplama ¢ozeltisinin yogunlugu (p) ve yergekimi ivmesi (g) bilinirse kaplama kalinlig1
(h) Landau-Levich esitligi kullanilarak hesaplanabilir (Schmidt ve Mennig 2000).
Landau-Levich esitligi

(n‘u)2/3
Ysc.(p.g)"

h =0,49.

2.5.3. Dondiirerek kaplama (spin coating) teknigi

Doéndiirme ile kaplama teknigi, substrat yilizeyinde ince film olusturmada
olusturma da kullanilan en yaygin uygulamalardan biridir. Bu yontem ile kaplama islemi,
kaplanacak olan materyalin ortasina kii¢iik miktarda kaplama ¢dzeltisinin damlatilmasi
ve sonrasinda substratin yliksek hizla dondiiriilmesi ile ylizeyde homojen ince bir film
olusumunun saglanmasi prensibine dayanir. Dondiirme ile kaplamanin islem sirasi temel
olarak, substrat yiizeyinde kaplama ¢ozeltisinin dagitilmasi, sivinin ince bir sekilde
yayilmasi i¢in yiiksek hizla (500-3000 rpm) dondiirme ve film {izerinden ¢ozeltinin
fazlasinin uzaklastirilmasi i¢in kurutma basamaklarini igerir (Schmidt ve Mennig 2000).

e T
C*ﬁ—j 'CﬁfJ ==

‘,'<___-._

(0zeltinin Damlatilmasi Dodiirme (ozgen Buharlagmas

Sekil 2.23. Dondiirerek kaplama prosesi

Elde edilecek olan kaplamanin kalinligini, substratin dondiirme hizi, dondiirme
siiresi, kaplama ¢ozeltisinin viskozitesi, kati igerigi, donme esnasindaki birim hacimdeki
buharlasma miktar1 gibi faktorler belirlemektedir. Kaplama kalinli§i nanometre ile
mikrometre araliginda degisiklik gosterebilir. Nanometre ve mikrometre kalinliklarinda
homojen film olusturabilmenin yani sira hizli ve kolay uygulama imkani saglamasi bu
yontemin en biiylik avantajidir.
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3. METARYAL VE METOT

3.1. Materyal

3.1.1. Kullanilan kimyasallar

Kaplamalarin hazirlanmasinda kullanilan kimyasallar Cizelge 3.1’°de verilmistir.

Cizelge 3.1. Kullanilan kimyasallar

Molekiil
Kimyasal Ad1 Kisa Adr Molekiiler Yapi Agirh@
(g/mol)
3-izosiyanat \—o\ A
propiltrietoksisilan IPTES /\O/Si\:\/\N/ 247,37
3-Trietoksilpropil /OJ
siiksinik anhidrit GF-20 o \J\I\/:/Si\o A~ | 304,41
o) S /_
3-Glisidipropil \_°\
- PO
trietoksisilan p ' EO /\0/8\0—\ O/W )
(0]
Polietilen oleil eter Brij-010 / \/#OH 709
(0]
Polietilen stearil eter Brij-S10 \/\EOH 711
(0]
Polietilen setil eter Brij-C10 \/\EOH 683
Biitil glikol BG /\/\O/\/OH 118,17
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Cizelge 3.1’in devami

OH
1-Meoksi-2-propanaol PM 90,12

Polietilen glikol PEG-200 H{/O\/%:()H 200

Polietilen glikol PEG-400 H{/O\/%?OH 400

Polietilen glikol PEG-600 H{/O\/%?OH 600

H CH,

Polietilen glikol WOJPN@ o |
amonyum etoksisiilfat | Atlas g-265 | Ho "ew, | -
TONE 0301 POLYOL | o iiaoo | ™ Mc} 200

(Polikaprolaktontriol) -triol- RO R ¥
TONE0305POLYOL | o i cpo | ™ J;K/\/v% 540
(Polikaprolaktontriol) -triol- RO R ¥
TONE 0310POLYOL | o iono | ™ J;K/\/v% 900
(Polikaprolaktontriol) -triol- RO R ¥
Capa 4101 ) ) RO o
(Polikaprolaktontetraol) PKltgg(‘;lOI RO/JCC\OR "o MO}L 1000
OR
Polyol 3610 Roﬁ
(Tetra fonksiyonel TPE-280 RO” 7 SOR g {/\/O]LH 280
polieter) K n

Devami arkada
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Cizelge 3.1’in devami

Polyol 4640 Roj
(Tetra fonksiyonel TPE-360 | RO 7 SOR g {/VO]LH 360
polieter) KOR n
o,
Triton X-100 ) >]\/7<©/ 625
CHj
Polipropilenglikol- Q
diglisidileter RD-19 §O7/\o o 305-335
O
[takonik asit - HO\H/\H)J\OH 130,10
O
Etilasetoasetat T
HacacOEt 130,14
H3CM0/\CH
Aliiminyum-tri-sekonder- CHj
biitoksit Al(OsBu)3 ARt 246,32
we Ao,
Klorhekzidin ] T oy | 50545
Sodyumdioktil o v(/v
. . (o]
sulfosiiksinat SDDS /\/jﬂ 002?:00 444,56
ONa
L o ron
Tween-80 - koo 1310
ONOWS
Desmodusrl\II3L 33175 BHDI ) i
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Cizelge 3.1’in devami

] - Levasil .
Kolloidal silika 200s/30 SiO; -
o i N;\N ’ o~
Luwipal 068 MF LA A 390,44
L
P
DIbUtIlkalay dilaurat DBTL /\/\/\/\/\io%ow 631,56
Cl_ _Cl
Aliiminyum(III)kloriir AICl3 il 133,34
Cl
Ksilen - /©/ 106,17

3.1.2. Kullanilan Cihazlar

Caligmalar sirasinda kullanilan cihazlarin markalar1 ve hangi amac¢ igin
kullanildiklar1 Cizelge 3.2°de verilmistir.

Cizelge 3.2. Kullanilan cihazlar ve kullanim amaclari

Cihazin Adx Markas1 Cahsmadaki Kullanim Amaci
. . Tartim islemlerinde kullanildi.
Terazi Precisa
Cozeltilerin hazirlama esnasinda
Isiticili Manyetik IKA karistirmada ve alkoksi

Karistirici fonksiyoneel bilesiklerin
sentezinde kullanildi.

Substrat yiizeylerinin

Sprey Tabancasi Sata Minijet 4HVLP kaplanmasmda kullanilds.

Devami arkada
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Cizelge 3.2 nin devami

Etiv

Thermo Heraeus

Kaplamalarin sertlestirilmesinde
kullanildi.

Tutunma Testi Aparati

Erichsen Cross Hatch
Cutter Model 295

Kaplamalarin tutunmalarinin
Olgmede kullanildi.

Kalem Sertlik Testi
Aparati

Erichsen Scratch
Hardness Tester
Model 291

Kaplamalarin kalem sertlik
degerlerinin dl¢iimlerinde
kullanildi.

Cizilme Direnci Testi
Aparati

Hardness Test Pencil
Model 318S

Kaplamalarin ¢izilme direnci
degerlerinin dl¢iimlerinde
kullanildi.

Hava Nemlendirme

Uydu NB-218
iyonizerli hava

Kaplamalarin bugu testi i¢in

Cihazi i : kullanildi.
nemlendirme cihazi
Labnet international .,
Calkalayici Inkiibator inc. 311 DS model Balggigenig@itibasyonunda
I kullanildi.
calkalayici inkiibator
Bakteri testlerinde kullanilan
Otoklav Hirayama HA 240M | malzemelerin sterilizasyonu i¢in
kullanildi.
Krokmetre A&T 104-A Otexlab Kaplamalarin sirtinme hashg

testinde kullanild.

Transparanlik Olgimii

BYK Gardner Haze-

Kaplamalarin % Pusluluk ve %
Isik gecirgenlik degerlerinin

Cihazi Gard Plus belirlenmesinde kullanildi.
FT-IR Sentezlenen alkoksi fonksiyonel
. Bruker Tensor 27 hidrofil bilesiklerin yap1
Spektrofotometresi .
tayininde kullanildu.
Kaplamalarin % Isik
UV-VIS-NIR . ) oL
Spektrofotometresi Varian Carry 5000 gecirgenliklerinin

belirlenmesinde kullanilda.

Taramal1 Elektron
Mikroskobu (SEM)

FEI, Quanta 200 FEG
SEM-EDX

Kaplamalarin yiizey morfolojisi
ve kalinliklarinin
belirlenmesinde kullanildi.

Buzdolabi1

Beko

Kaplamalarin buzdolabr testi
i¢in kullanildz.
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3.2. Metot
3.2.1. Alkoksi fonksiyonel hidrofilik bilesiklerin sentezi

Alkoksi fonksiyonel hidrofilik bilesiklerin (HB) sentezinde, izosiyanat ve anhidrit
fonksiyonel grubuna sahip trialkoksi silan bilesikleri olan  3-izosiyanat
propiltrietoksisilan (IPTES) ve 3-trietoksilpropilsiiksinik anhidrit (GF-20), hidrofilik
polimer olarak polietilen glikol PEG (Mn: 200, 400, 600) ve polietilen glikol amonyum
etoksistilfat (Atlas g-265) bilesikleri kullanildi. Trialkoksi silan bilesikler ile hidrofilik
polimerlerin ikili kombinasyonlarinin azot atmosferinde katalizor varliginda reaksiyonu
gergeklestirilerek ¢esitli alkoksi fonksiyonel hidrofil bilesikler sentezlendi.

Sekil 3.1. HB sentezinde kullanilan reaksiyon diizenegi

Alkoksi fonksiyonel hidrofilik bilesiklerin sentezi i¢in Sekil 3.1°de goriilen
reaksiyon diizenegi hazirlandi. Sisteme azot gazi baglanarak inert atmosfer olusturuldu.
Ug boyunlu balon igerisine izosiyanat ya da anidrit fonksiyonelli trialkoksi silan
bilesiklerinden birisi, damlatma hunisine ise bir hidrofilik polimer konuldu. Damlatma
hunisi agilarak balonda karisir durumda bulunan fonksiyonel silan bilesigi {izerine
hidrofilik polimer eklendi. Ardindan reaksiyon balonu igerisine katalizor ilave edildi.
Isiticili manyetik Karistiricinin iizerinde bulunan yag banyosunun sicakligi 70°C’de
sabitlendi. Kullanilan kimyasallarin miktarlar1 ve reaksiyonlarin tamamlanmasi i¢in
gereken stireler Cizelge 3.3 ve Cizelge 3.4’de yer almaktadir.
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3.2.1.1. 3-Izesiyanat propiltrietoksisilan-polietilen glikol bilesiklerinin sentezi

IPTES-PEG bilesiklerinin sentezi Sekil 3.2 ve Sekil 3.3’de verilen reaksiyon
iizerinden gerceklesmektedir.

N L
o

N0 Sl\/\/\N DBTL
o—\
3-izosiyanat propilrietoksisilan Polietilen glikol (Mn: 200, 400, 600)
L f
O\ c| o
5 > N N +H
~ n
o~ \ |
O—\ H
IPTES-PEG

Sekil 3.2. HB-1, HB-2 ve HB-3 bilesiklerinin sentezinde gergeklesen reaksiyon

\ NN 7+ /O{\Ao+ s,/o\/ - -
/\O/SI\ \) \o DBTL
04\ ‘\
IPTES PEG (Mn: 200, 400, 600) IPTES
. \ / \/
N |

C| /\/\/\

0—\ H
IPTES/PEG

Sekil 3.3. HB-4, HB-5 ve HB-6 bilesiklerinin sentezinde gergeklesen reaksiyon
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3.2.1.2. 3-izosiyanat propiltrietoksisilan-polietilen glikol amonyum etoksisiilfat
bilesiginin sentezi

IPTES/Atlas g-265 bilesigi sentezi Sekil 3.4’de verilen reaksiyon iizerinden
gerceklesmektedir.

H /CH3 ﬁ
HO
O\ N 4C/O+ T eH 0 >
o7 Sl\O 2y
IPTES Atlas g-265

IPTES/Atlas g-265
Sekil 3.4. HB-7 bilesiginin sentezinde gergeklesen reaksiyon

3.2.1.3. 3-Trietoksilpropilsiiksinik anhidrit-polietilen glikol bilesiklerinin sentezi

GF-20/PEG (Mn: 200, 400, 600) bilesiklerinin sentezi Sekil 3.5°de verilen
reaksiyon lizerinden gerceklesmektedir.

A
" o :\H + © O/Sl\o
SN, /T

Polietilen glikol (Mn: 200, 400, 600)  3-Trietoksilpropilsiiksinik anhidrit

GF-20/PEG

Sekil 3.5. HB-8, HB-9 ve HB-10 bilesiklerinin sentezinde gerceklesen reaksiyon
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3.2.1.4. 3-Trietoksilpropilsiiksinik anhidrit-polietilen glikol amonyum etoksisiilfat
bilesiginin sentezi

GF-20/Atlas g-265 bilesigi sentezi Sekil 3.6’da verilen reaksiyon {izerinden
gerceklesmektedir.

H
0  HC o / AlC
/\ \é/oa \@IL/{( v\}}0H + 0 g /SI\O/\ ’
0— d
\(\) CH; 0 o /
Atlas g-265 GF-20

GF-20/Atlas g-265
Sekil 3.6. HB-11 bilesiginin sentezinde ger¢eklesen reaksiyon

Cizelge 3.3. HB-1, HB-2, HB-3, HB-4, HB-5, HB-6 ve HB-7 bilesiklerinin sentezinde
kullanilan kimyasal miktarlar1 ve reaksiyon siireleri

Bilesik Kullanilan Kimyasallar [g] Reaksiyon
No IPTES | PEG-200 | PEG-400 | PEG-600 | Atlasg-265 DBTL Siiresi (Saat)
HB-1 20 15,36 - - - 0,01 6
HB-2 20 - 30,72 - - 0,01 5
HB-3 20 - - 46,08 - 0,01 4
HB-4 40 15,36 - - - 0,02 6
HB-5 40 - 30,72 - - 0,02 5
HB-6 40 - - 46,08 - 0,02 4
HB-7 6,94 - - - 13,74 0,01 24

Cizelge 3.4. HB-8, HB-9, HB-10 ve HB-11 bilesiklerinin sentezinde kullanilan kimyasal
miktarlar1 ve reaksiyon siireleri

Bilesik Kullanilan Kimyasallar [g] Reaksiyon
No GF-20 | PEG-200 | PEG-400 | PEG-600 | Atlas g-265 AICl3 Ksilen | Siiresi (Saat)
HB-8 20 12,35 - - - 0,01 - 3
HB-9 20 - 24,7 - - 0,01 - 2
HB-10 20 - - 37,06 - 0,01 - 1
HB-11 8,138 - - - 14,704 0,01 23,92 24
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3.2.2. Kaplama cozeltilerinin hazirlanmasi

Kaplama ¢ozeltisi bir alkoksi fonksiyonel hidrofilik bilesik, baglayici, siirfektan,

nano partikiil dispersiyonu, katalizor ve anti-bakteriyel (AB) ajandan olusmaktadir.

Kaplama ¢ozeltisinin hazirlanmasi ii¢ basamakta gergeklestirildi,

[k basamakta izosiyanat ve anhidrit foksiyonel grubuna sahip trialkoksi silanlar,
hidrofilik polimerlerle kombine edilerek g¢esitli alkoksi fonksiyonel hidrofil
bilesiklerin sentezi gerceklestirildi.

Ikinci basamakta ise ticari olarak temin edilen epoksi fonksiyonel silan bilesigi
kullanilarak kolloidal silika partikiillerinin yiizeyleri modifiye edildi. Yiizeyleri
fonksiyonel hale getirilen silika icerisine sentezlenen farkli alkoksi fonksiyonel
hidrofil bilesikler eklenerek katalizor varliginda anorganik-organik kompozit
matriks elde edildi. Bu basamakta ¢ozelti viskozitesi alkol kullanilarak ayarlandi.
Uygun viskozitenin elde edilmesi homojen ve kararli bir kompozit matriksin
olusumuna olanak saglamaktadir.

Son basamakta elde edilen kompozit matriks igerisine, bir siirfektan, poliol ve
capraz baglayici eklendikten sonra sisteme anti-bakteriyel 6zellik kazandiracak
AB ajan eklenerek ¢ozelti kullanima hazir hale getirildi. Kaplama matriksinin
olusum mekanizmasi Sekil 3.7’°de gosterilmistir.

HU\ oH
o (Yo £ o
HO ToH WO, | oM
noe @ e — TN TR
H: 1 /:H MO L O vﬂ\ jo_/ -] Ig
o e;"W“'VA i
oH
Kollofdal Silika R: Epoksi fonksiyonel silan bilesigi (GLYEQ) ""j_r‘_;
e
[ @ e
M 1&% \
* * \"m,' Q
r,d"‘ﬁ Hidrofil Bilesik Policl Capraz Anti-bakterivel | = = = -SJui. SIFAT . |
'yg Baglavic Alan
Sekil 3.7. Bugu olusumunu engelleyen ve anti-bakteriyel dzellik tasiyan kaplamalarin olusum

mekanizmasi
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Cizelge 3.5°den 3.13’e kadar verilen formiilasyonlardaki miktarlar kullanilarak ve
Sekil 3.8°de belirtilen proses basamaklari izlenerek ¢esitli kaplama ¢ozeltileri hazirlandi.
Tiim ¢ozeltilerin hazirlanmasi igin gerceklestirilen proses ayni olup, sadece ¢ozeltide
kullanilan bilegenlerin tiirleri ve toplam katidaki agirlikca % miktarlart degisiklik
gostermektedir.

Agirlikga toplam katida %19 GLYEO, % 15 SiO2, %25 HB-6, %10 HB-7, %5
itakonik asit, %6 poliol, %10 siirfektan, %10 melamin ¢apraz baglayict ve %0,5
klorhekzidin kullanilarak hazirlanan 44 No’lu kaplama sistemi i¢in ¢ozeltisinin
hazirlanmasi su sekildedir;

e 6,299 GLYEO ve 10,08g Levasil 200s/30 100mI’lik beher igerisine alindi ve
manyetik karistirici tizerinde 500 rpm’de 6 saat karistirildi.

e Elde edilen ¢ozelti iizerine 8,21g 1-metoksi-2-propanol (PM) ve 10,00g biitil
glikol (BG) eklendi. Karismakta olan ¢6zeltiye 6,439 HB-6, 2,389 HB-7 ve 1,019
itakonik asit eklendi. itakonik asit tamamen ¢oziiniinceye kadar 500 rpm’de 30
dakika karistirildi.

e Son olarak karisima 1,20g TPE-360, 2,00g Bri-010, 2,41g MF ve 0.1g
klorhekzidin eklendi. Klorhekzidin tamamen ¢6ziiniinceye kadar 500 rpm’de 30

dakika karigtirildi.
GLYEO Levasil 200s/30
|
I = 6 Saat 500 rpm karigirma
PM, BG
]
HB
]
Katalizor
I = 30 Dakika 500 rpm karigtirma
Poliol
]
Siirfektan
I
Capraz Baglayici
|
AB Aian
| —* 30 Dakika 500 rpm karigtirma
Kaplama Cozeltisi

Sekil 3.8. Kaplama ¢6zeltisinin hazirlanmasi prosesi
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Hazirlanan c¢esitli kaplama kompozisyonu Cizelge 3.5°den 3.13°¢ kadar

verilmisgtir.

Cizelge 3.5. Poliizosiyanat sisteminde farkli polioller kullanilarak hazirlanan kaplama

¢ozelisi kompozisyonlari

. Sistem No

Bilesenler [g] 1 5 3 1 5 5
GLYEO 8,15 8,15 8,15 8,15 8,15 8,15
Levasil200s/30 8,15 8,15 8,15 8,15 8,15 8,15
PM 14,79 14,79 14,79 14,79 14,79 | 14,79
HB-4 3,76 3,76 3,76 3,76 3,76 3,76
HB-7 1,73 1,73 1,73 1,73 1,73 1,73
Itakonik Asit 1,15 1,15 1,15 1,15 1,15 1,15
TPE-280 1,19 - - - - -
TPE-360 - 1,19 - - - -
PK-triol-300 - - 1,19 - - -
PK-triol-540 - - - 1,19 - -
PK-triol-900 - - - - 1,19 -
PK-tetraol-1000 - - - - - 1,19
SDDS 2,16 2,16 2,16 2,16 2,16 2,16
BHDI 3,83 3,83 3,83 3,83 3,83 3,83
Agirlikga % katt miktar 40 40 40 40 40 40
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Cizelge 3.6. Farklit HB’ler kullanilarak hazirlanan kaplama ¢6zeltisi kompozisyonlari

LEp ey
ov or or oy or or or oy or o o oy o oy or or or % eIy
€8'c €8'e €8'c €8'e €8'c €8'c €8'c €8'c €8'c €8'c €8'c €8'c €8'c €8'c €8'c €8'e €8'c IaHg
9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9T'C 9Tz 9T'C saas
6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 6T'T 0vS-10143-d
ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T ST'T | NSV Muoyey|
- - - - - - G€'6 - ; - - - - - - - - T1-aH
- - - - - i . SS'y - - - - - - - - - 01-aH
- - - - - c - - L'y - - - - - - - - 6-aH
- - - - - - k - - 92'S - - - - - - - 8-gH
€L'T €L'T €L'T | €L €L'T eL'T - - : . W'y - - - - - - 1-aH
aT'e - - - - - - - - - - €0' - - - - - 9-gH
- oT'e - - - - - - - 1 - 9€'s - - - - S-aH
- - 9L't - - - - - - - - - - 16'G - - - v-8H
- - - 18'C - - = = - - - - - - LSy - - e-aH
- - - - v0'e - - - : ] - - - - - €8'y - z-aH
- - - - - LE'E - - - - - - - - - - 9e's 1-aH
6€'GT | 8T'GT | 6L'¥T | 89'ST | TG'ST | 8T'ST | €6'0T | €L¥T | TS'ST | ¢0'GT | €9'GT | sz'sT | 26%T | TEVT | TL'ST | S¥'ST | 26'¥T Wd
ST'8 GT'8 ST'8 GT'8 GT'8 GT'8 GT'8 GT'8 GT'8 aT's aT's GT'8 aT's GT'8 GT'8 GT'8 GT'8 | og/s00zIisens
ST'8 GT'8 ST'8 GT'8 GT'8 GT'8 GT'8 GT'8 GT'8 aT's aT's GT'8 aT's GT'8 GT'8 ] GT'8 03A1D

£2 4/ 12 0z 6T 81 1T 91 Gt 1 €1 4 T o1 6 8 L
[6] aaquasong

ON WalsIs

35



MATERYAL VE METOT

Emre YAVUZ

Cizelge 3.7. Epoksi sisteminde farkli siirfektanlar kullanilarak hazirlanan kaplama
cozeltisi kompozisyonlari

. Sistem No

Bilesenler [g] o2 75 26 57
GLYEO 8,89 8,89 8,89 8,89
Levasil200s/30 8,89 8,89 8,89 8,89
PM 12,65 12,65 12,65 12,25
HB-6 6,43 6,43 6,43 6,43
HB-7 2,38 2,38 2,38 2,38
Al:HaccacOEt 5,56 5,56 5,56 5,56
RD-19 3,00 3,00 3,00 3,00
Tween-80 1,00 - - -
Triton X-100 - 1,00 - -
Brij-010 - - 1,00 -
SDDS - - - 1,43
Agirlikea % kat1 miktar 40 40 40 40

Epoksi halkasinin agilmasinda kullanilan molce 1:0,25 aliiminyum

biitilat/ctilasetoasetat kompleksini hazirlamak i¢in 253,9g Aliiminyum-tri-sekonder-
biitoksit [Al(OsBu)z] ve 32,86¢ etilasetoasetat [HacacOEt] bir cam sise icerisine alindi.
Manyetik karistirici iizerinde 12 saat siire ile 500 rpm’de karistirilarak aliiminyum

kompleksi hazirlandi.

Cizelge 3.8. Epoksi sisteminde farkli oranlarda Brij-O10 igeren kaplama c¢ozeltisi

kompozisyonlari
Bilesenler [g] Sistem No

26 28 29 30
GLYEO 8,89 8,44 8,00 7,56
Levasil200s/30 8,89 8,44 8,00 7,56
PM 12,65 14,35 14,84 15,33
HB-6 6,43 6,43 6,43 6,43
HB-7 2,38 2,38 2,38 2,38
Al:HaccacOEt 5,56 5,56 5,56 5,56
RD-19 3,00 3,00 3,00 3,00
Brij-010 1,00 1,40 1,80 2,20
Toplam katida agirlik¢a % Brij-O10 5 7 9 11
Agirlikga % kat1 miktari 40 40 40 40
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Cizelge 3.9. Epoksi sisteminde farkli oranlarda SiO; igeren

kaplama ¢ozeltisi

kompozisyonlar1
Bilesenler [g] Sistem No

30 31 32
GLYEO 7,56 6,29 5,66
Levasil200s/30 7,56 10,08 11,34
PM 15,33 14,07 13,44
HB-6 6,43 6,43 6,43
HB-7 2,38 2,38 2,38
Al:HaccacOEt 5,56 5,56 5,56
RD-19 3,00 3,00 3,00
Brij-010 2,20 2,20 2,20
Toplam katida agirlik¢a % SiO» 11 15 17
Agirlikga % kat1 miktar 40 40 40

Cizelge 3.10. Melamin sisteminde farkli polioller kullanilarak hazirlanan kaplama
cozeltisi kompozisyonlari

. Sistem No

Bilesenler [g] 33 34 35 36 37 38
GLYEO 6,29 6,29 6,29 6,29 6,29 6,29
Levasil200s/30 10,08 10,08 10,08 10,08 10,08 10,08
PM 8,21 8,21 8,21 8,21 8,21 8,21
BG 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00 10,00
HB-6 6,43 6,43 6,43 6,43 6,43 6,43
HB-7 2,38 2,38 2,38 2,38 2,38 2,38
Itakonik Asit 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01
TPE-280 1,20 - - - - -
TPE-360 - 1,20 - - - -
PK-triol-300 - - 1,20 - - -
PK-triol-540 - - - 1,20 - -
PK-triol-900 - - - - 1,20 -
PK-tetraol-1000 - - - - - 1,20
Brij-010 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00
MF 2,41 2,41 2,41 2,41 2,41 2,41
Agirlikea % kat1 miktar 40 40 40 40 40 40
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Cizelge 3.11. Melamin sisteminde farkli oranlarda MF igeren kaplama ¢ozeltisi

kompozisyonlari
. Sistem No

Bilesenler [g] 3 39 10 a1
GLYEO 6,29 6,29 6,29 6,29
Levasil200s/30 10,08 10,08 10,08 10,08
PM 8,21 8,21 8,21 8,21
BG 10,00 10,00 10,00 10,00
HB-6 6,43 6,43 6,43 6,43
HB-10 2,38 2,38 2,38 2,38
Itakonik Asit 1,01 1,01 1,01 1,01
TPE-360 1,20 1,20 1,20 1,20
Brij-010 2,00 2,00 2,00 2,00
MF 2,41 2,83 5,42 7,22
Toplam katida agirlik¢a % MF 10 15 20 25
Agirlikga % kat1 miktar 40 40 40 40

Cizelge 3.12. Melamin sisteminde farkli oranlarda klorhekzidin igeren kaplama ¢ozeltisi

kompozisyonlari
. Sistem No

Bilesenler [g] 12 13 1
GLYEO 6,29 6,29 6,29
Levasil200s/30 10,08 10,08 10,08
PM 8,21 8,21 8,21
BG 10,00 10,00 10,00
HB-6 6,43 6,43 6,43
HB-7 2,38 2,38 2,38
Itakonik Asit 1,01 1,01 1,01
TPE-360 1,20 1,20 1,20
Brij-0O10 2,00 2,00 2,00
MF 2,41 2,41 2,41
Klorhekzidin 0,41 0,20 0,10
Toplam katida agirlik¢a % Klorhekzidin 2 1 0,5
Agirlikga % kat1 miktari 40 40 40
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Cizelge 3.13. Melamin sisteminde farkli siirfektan igeren anti-bakteriyel kaplama
¢ozeltisi kompozisyonlari

. Sistem No

Bilesenler [g] v 45 26
GLYEO 6,29 6,29 6,29
Levasil200s/30 10,08 10,08 10,08
PM 8,21 8,21 8,21
BG 10,00 10,00 10,00
HB-6 6,43 6,43 6,43
HB-10 2,38 2,38 2,38
Itakonik Asit 1,01 1,01 1,01
TPE-360 1,20 1,20 1,20
Brij-010 2,00 - -
Brij-S10 - 2,00 -
Brij-C10 - - 2,00
MF 2,41 2,41 2,41
Klorhekzidin 0,41 0,41 0,41
Toplam katida agirlikca % Klorhekzidin 0,5 0,5 0,5
Agirlikga % kat1 miktar 40 40 40

3.2.3. Kaplama cozeltisinin uygulanmasi ve sertlestirilmesi

Elde edilen ¢ozeltiler ile sprey kaplama teknigi kullanilarak cam substrat
yiizeylerine kaplama yapildi. Sprey uygulamalarinin baglangicinda etanol, izopropanol
gibi kaynama noktasi diisiik olan ¢6zgenler kullanildi. Fakat uygulama esnasinda
kaynama noktas: diisik olan bu ¢o6zgenlerin daha substrat yiizeyine ulagamadan
buharlagdig1 gozlendi. Bu durum baglayici sistemin substrat yiizeyinde homojen bir film
olusturacak sekilde dagilamamasina ve piiriizlii bir yiizeyin olusmasina sebep olmaktadir.
Bu dezavantajlar ortadan kaldirmak i¢in kaplama sistemlerinde kaynama noktasi ytliksek
olan ¢ézgenlerin kullanimi tercih edildi. Bu amagla kaplama ¢ozeltilerinde ¢ozgen olarak
kaynama noktas1 120°C olan PM ve kaynama noktasi 171°C olan BG kullanilmistir. Bu
sayede hem nanopartikiillerin dispersiyonunun iyilestirilmesi hem de 1slak film
kaplamalarin sertlestirilmesi esnasinda ¢ozgenlerin substrat yiizeyinden kademeli olarak
buharlagmasi ile daha homojen bir film elde edilebilmesi hedeflenmistir.

Kullanilan piiskiirtme tabancasi nozzle ¢ap1 0,8 mm olup, kaplama islemi kaplama
cozeltisinin 2-3 bar basing da 8-10cm uzakliktaki substrat yiizeyine piiskiirtiilmesi ile
geceklestirildi. Tek katmanda yiizey kontrollii bir sekilde kaplanarak homojen bir
kaplama elde edildi.

Elde edilen kaplamalarin sertlestirilme sicakligi ve siiresi kaplama matriksinde

kullanilan ana baglayici olan polizosiyanat, epoksi re¢ine ve melamin tiirline bagli olarak
degisiklik gostermektedir. Poliizosiyanat ve epoksi baglayici igeren sistemler 130°C” 2
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saat, melamin baglayici iceren kaplama sistemleri ise 120°C’de 2 saat siire ile
sertlestiriltir.

3.2.4. Kullanmilan Analiz ve Test Yontemleri
3.2.4.1. Fourier transform infrared spektroskopisi (FT-IR) analizleri

Tez kapsaminda sentezi gerceklestirilen c¢esitli alkoksi fonksiyonel hidrofil
bilesiklerin yapisinin arastirilmasi amaciyla Fourier Transform Infrared Spektroskopisi
(FT-IR) analizi yapildi. FT-IR analizleri Brucker marka Tensor 27 model FT-IR
spektroskopi cihazinin ZnSe yatay ATR aparati ile gerceklestirildi.

3.2.4.2. Hidrofilik performas testleri

Hazirlanan kaplamalarin hidrofilik derecesini belirlenmek ve bugu olusumunu
engelleme 6zelliginin tespiti igin suya karsi temas agis1 6l¢iimii, nefes testi, beher testi,
oda sicakliginda su emme-bugulanma testi, kaynar su-emme bugulanma testi, bugu testi,
buzdolabr testi ve uzun siireli performans testleri gerceklestirildi. Uygulanan performans
testleri US2012/0045650 A1 No’lu patent, referans alinarak gergeklestirildi.

i. Temas acis1 ol¢iimii

Elde edilen yiizeylerin hidrofilik derecesini belirleyebilmek i¢in suya karsi temas
acis1 analizi gergeklestirildi. Temas agis1 6lgtimleri Rame-hart marka Goniometer Model
100-00 temas agis1 6l¢iim cihazi kullanilarak gerceklestirildi.

ii. Beher testi

Kaplanmis 6rnekler, iginde 50°C sicakliginda su bulunan behere 6 cm mesafede
yatay pozisyonda 3 dakikaya kadar bekletilerek su buharina maruz birakildi. Hidrofilik
kaplamalar su buharina maruz birakildigi andan itibaren ylizeyde bugu olusumu
gbzlenmez ise kaplamalar beher testini basari ile gecmistir. Test Sekil 3.9°da sematize
edilmistir.

| 6 cm °f w7, [ Su buhari

Beher

Isitica

Kaph substrat

Sekil 3.9. Beher testi
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iii. Oda sicakhi@inda su emme-bugulanma testi

Kaplanmis ornekler oda sicakligindaki su igerisine batirilip bir saat bekletildi.
Daha sonra su igerisinden ¢ikarilarak 12 saat boyunca oda sicakliginda kurutuldu ve beher
testine tabi tutuldu. Beher testinde basar1 gosteren kaplamalar oda sicakliginda su emme-
bugulanma testinden basari ile gegmistir.

iv. Kaynar su emme-bugulanma testi

Kaplanmig 6rnekler kaynar su igerisine batirilip bir saat bekletildi. Daha sonra su
icerisinden ¢ikarilarak 12 saat boyunca oda sicakliginda kurutuldu ve beher testine tabi
tutuldu. Beher testinde basar1 gosteren kaplamalar kaynar su emme-bugulanma testinden
basari ile gecmistir.

v. Bugu testi

Kaplanmis 6rnekler 60 saniye hava nemlendirici cihaz ile soguk buhara maruz
birakildi ve bugu gostermeme Ozelliklerine gore gorsel olarak degerlendirildi. Bugu
gostermeme derecesi 4’liik skala olusturularak incelendi.

A: Bugulanma yok

B: Hafif bugulanma var

C: Orta seviyede bugulanma var
D: Yogun bugulanma var

vi. Nefes testi

Kaplanmig yiizeyler test yapan kisinin agzina 3-8 cm mesafede olacak sekilde
yatay pozisyonda tutuldu ve ardindan analizcinin nefesini tiflemesi (hohlamak seklinde)
sonucunda kaplama iizerinde buharin yogunlagsmasi saglandi. Bu islem boyunca
kaplanmis Ornek seffaf kalir, bugu olusmaz veya matlik gozlenmezse kaplama nefes
testini basari ile gegmistir.

viii. Buzdolabi testi

Ortam sartlarinda bulunan +4°C’deki buzdolabi i¢ine kaplamasiz ve kaplamali
ornekler yerlestirildi, buzdolabi kapist 90° agilarak 60 sn. bekletildi. Kaplamalarin
bugulanma derecesi belirlendi. Degerlendirme bugu testinde oldugu gibi 4’liik skala
halinde gerceklestirildi.

iX. Uzun siireli performans testi
Kaplamali 6rnekler 30 giin boyunca 38°C’de 90% neme ve buzdolabinda +4°C’de
66% neme maruz birakildi. Her giin suya karsi temas agist Olgiilerek buzdolabinda

bugulanma dereceleri incelendi. (Test ASTM D2247 standardi modifiye edilerek
gerceklestirilmistir.)
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x. Deterjan dayanim testi

Kaplanmis ornekler; bulasik deterjani, camasir suyu ve karbonatli (sodyum
karbonat) su (%50’lik) ile 1000 ¢evrim silindi. Testin sonunda numuneler su ile durulanip
24 saat sonra suya kars1 temas agis1 degisimi ve bugulanma derecesine incelendi.

3.2.4.3. Optik analizler

Elde edilen kaplamalarin % Isik gegirgenlik ve 9% Pusluluk degerlerinin
belirlenmesi icin pusluluk ve 151k gecirgenligi analizleri yapildi.

I. % Pusluluk ve % Isik gecirgenligi analizi

Kaplanmig 6rneklerin % Pusluluk (Haze) ve ve % Isik gecirgenlik degerlerinin
belirlenmesi amaciyla tek dalga boyunda (550nm) % Pusluluk ve % Isik gecirgenlikleri
Olglim yapan BYK Gardner Haze-Gard Plus cihazi kullanilarak ASTM D 1003
standardina gore analiz yapildi. Ayrica elde edilen kaplamalarin % Isik gegirgenlikleri
Varian Carry 5000 UV-VIS-NIR Spektrofotometresi kullanilarak analiz edildi.

3.2.4.4. Mekanik testler

Hazirlanan kaplamalarin substrat ylizeyine tutunma, ¢izilme direnci, kalem sertlik
ve siirtiinme hasligi 6zelliklerinin incelenmesi i¢in kaplamalara tutunma, ¢izilme direnci,
kalem sertlik ve siirtinme hashig testleri uygulandi. Cizilme direnci ve kalem sertlik
testleri ASTM D 3363, tutunma testi ise ASTM D 3359 standarti dikkate alinarak
gergeklestirildi.

i. Tutunma testi

Bu testte kaplanmis 6rnekler bir saat boyunca kaynar su igerine daldirilarak
bekletildi. Siire sonunda disariya ¢ikartilan Grneklerin sogumasinin ve yiizeylerinin
tamamen kurumasinin saglanmasi i¢in oda sicakliginda 24 saat bekletildi. Tamamen
kuruyan kapli yiizeyler, tutunma testi aparati ile birbirine dikey yonde ve bir art1 sekli
olusturacak sekilde cizildi. Cizilen bodlge iizerine bant yapistirilarak ylizeye iyice
yapismasi saglandi. Bant hizlica kaldirildi. Bu bant yapistirilmasi ve hizlica kaldirilmasi
ard arda ti¢ kez tekrarlandi. Cizilen bolgenin etrafinda kaplamanin yiizeyden ne dlgiide
kalktigit ASTM D 3359 standardina (Cizelge 3.14) gore incelendi.

Sekil 3.10. Tutunma testi aparati
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Cizelge 3.14. Cross-cut tutunma testinde ASTM D 3359 standart: siniflandirmasi

Tutunma Testi Simiflandirmasi
. Cizilen Bolgede Gorsel
0
Sif Kaybedilen Alan % Olarak Kaybedilen Alan
°B %0 (Hig)
4B % 5 veya daha az 1
3B %5-15 — Lij*
2B %15-35 = SR
1B
%35-65
0B %65 veya daha ¢ok

ii. Cizilme direnci testi

Kaplanmis ytlizeylere Erichsen firmasina ait Hardness Test Pencil Model 318S
cihazi ile Universal Cizilme Direnci Testi uygulandi. Bu cihaz kalem seklinde olup, yan
tarafinda bulunan ayarlama aparati ile istenilen ¢izilme direnci degerine
ayarlanabilmektedir. Cihaz kaplanmis yiizeye dik (90°) olacak sekilde tutularak farkli
cizilme direnci degerlerinde ¢izilmeye ¢alisildi. Boylece yiizeyin hangi ¢izilme direnci
degerinde ¢izilip ¢izilmedigi incelendi.
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Sekil 3.11. Cizilme direnci testi aparati
iii. Kalem sertlik testi

Kaplanmis ylizeylerin kalem sertlik degerlerinin belirlenmesi i¢in farkli sertlikteki
kalemler, kendi standart agirligt olan ve hareket edebilen aparata yerlestirildi. Bu
konumda kalem kaplama yiizeyine ~45°’lik bir a¢1 olusturmaktadir. Daha sonra herhangi
bir agirlik uygulamadan, hareket eden parcanin kendi agirligr ile kaplama yiizeyinden
yiizeyi ¢izer yonde cekilmesiyle ylizey cizilmeye calisildi. Boylece yiizeyin hangi
sertlikte ¢izilip ¢izilmedigi belirlendi.

Sekil 3.12. Kalem sertlik testi aparati
iv. Siirtme hashgi testi

Kaplamalarin kullanim alanlarina bagli olarak maruz kalabilecekleri siirtlinme
durumlarinda (temizlik vb.) yiizeyde meydana gelebilecek puslanma olusumunun
belirlenmesi amaciyla krokmetre cihazi kullanildi. Bu testte krokmetre siirtme ayagi
beyaz pamuklu kumastir. Kumas test yiizeyine 1000 ¢evrim siirtiindii. Siirtlinme sonrasi
kaplamal1 yiizeyin % Pusluluk degerleri Olgiilerek baslangigtakine goére meydana
gelebilecek degisim belirlendi.

3.2.4.5. Taramal elektron mikroskobu (SEM) analizi
Elde edilen kaplamalarin yiizey morfolojisi ve kaplama kalinliklarinin

belirlenmesi amaciyla kaplama yiizeyinden ve yan kesitinden SEM analizi yapildi.
Analizlerde FEI, Quanta 200 FEG SEM-EDX cihazi kullanildu.
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3.2.4.6. Anti-bakteriyel aktivite testi

Elde edilen kaplamalarin anti-bakteriyel aktiviteleri, Halk Sagligi Bakanligi
tarafindan  yetkilendirilmis Akdeniz Universitesi Kimya Béliimii Mikrobiyoloji
Laboratuvarimizda incelenmis olup Testler “JIS Z 2801 Antibacterial products-Test for
antibacterial activity and efficacy” standardi dikkate alinarak yapildi.

Anti-bakteriyel kaplamalarin bakteriyel aktiviteleri, en yaygin olarak bulunan
bakteri tiirlerinden gram negatif Escherichia coli (E. coli) ve gram pozitif Staphylococcus
aureus (S. aureus) bakterilerine karsi incelendi. Bakteriyel testlerde kontrol grubu olarak
kaplama yapilmamig cam substrat yiizeyler kullanildi. Kaplamalarin anti-bakteriyel
etkinlikleri kontrol grubu ile karsilastirilarak belirlendi.

Kaplamalarin anti-bakteriyel aktivite testleri yapilmadan 6nce S.aureus ve E.coli
bakterilerinin, Laktoz Broth ortaminda bakteriyel populasyon artis egrileri olusturuldu.
Tek koloni ekiminden alinan bir koloni, 6ze ile 5Sml’lik besi ortamina ekildi ve 24 saat
37°C’de inkiibe edildi. Bu kiiltiirden, 100 pl alinarak 50ml’lik s1v1 besiyeri i¢eren erlene
aktarildi. 37°C’de orbital ¢alkalayicili inkiibatorde 200 rpm dénme hizinda inkiibe edildi.
Belirli zaman araliklarinda optik yogunluklar1 6l¢iilerek bakteriyel populasyon artis
egrileri olusturuldu. Elde edilen egriler, Sekil 4.33 ve Sekil 4.34’te goriilmektedir. Bu
egriler kullanilarak calisilan kosullar altinda bakterilerin populasyon artisinin maksimum
oldugu siire belirlenmistir. Bu siireler E. coli i¢in 5.30 saat, S. aureus i¢in ise 6 saat olarak
belirlenmis olup, analizlerde buradan alinan bakteri inokulumlar1 kullanilmistir.

Anti-bakteriyel test dncesi kaplamali ve kaplamasiz 25 cm? (5¢cm X 5cm) yiizey
alanina sahip 6rnekler ve 16 cm? (4cm X 4cm) yiizey alanina sahip seffaf filmler ayr1 ayri
petri kaplarina alinararak UV 1s1k altinda 30 dakika stiresince steril edildi. S.aureus ve
E.coli bakteri tiirlerinin 37°C’deki inokulumlari hazirlandi. Inkiibe edilen bakteri
inokulumlar1 Laktoz Broth igeren steril sivi besi yeri ¢ozeltisi ile seri diliisyon teknigi
kullanilarak mililitresinde 3,0-4x10° koloni olusturma birimi (kob) igerecek sekilde
seyreltildi. Ardindan 6rnekler iizerine 100ul 3,0-4x10° kob/ml igeren bakteri ¢ozeltisi
yayild1 ve tizerlerine steril filmle Sekil 3.12°de gosterildigi gibi kapatilarak 37°C’de 24
saat siiresince inkiibe edildi.

Film

0,1ml bakteri inokum

40:L2
50t

Test Omegi

Petri Kab1

Sekil 3.13. Ornek yiizey iizerine bakteri ¢dzeltilerinin uygulanmasi ve film ile kapatilmasi
(JIS Z 2801)
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37°C’de inkiibatorden ¢ikarilan 6rneklerin yiizeyleri steril % 0.9 izotonik sodyum
kloriir ¢ozeltisi ile yikandi. Yikama ¢ozeltisinden kati besi yerlerine belirli miktarlarda
ekim yapildi ve 37°C’de 24 saat siiresince inkiibe edildi. Siire bitiminde inkiibasyon
firmindan ¢ikarilan kat1 besi yerindeki bakteri kolonileri sayilarak kob sayilari belirlendi.
Boylece kaplama yiizeylerine uygulanan bakterilerin, bakteri yiikiindeki yiizde azalma
miktarlar tespit edildi. Tiim 6rnek ylizeyleri igin anti-bakteriyel test prosediirii 3 paralel
olarak calisildi1 ve ¢ikan sonuglarin ortalamalar1 alinarak degerlendirme yapildi.
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4. BULGULAR VE TARTISMA
4.1. FT-IR Analiz Sonuclari

Sentezlenen alkoksi fonksiyonel hidrofil bilesiklerinin yapilar1 FT-IR
spektroskopik analiz yontemi kullanilarak karakterize edildi.

4.1.1. HB-1, HB-2, HB-3, HB-4, HB-5 ve HB-6 bilesiklerinin FT-IR analizi

LO\ (ﬁ 0
AT St ™S
o H
A\

Sekil 4.1. HB-1, HB-2 ve HB-3 bilesiklerinin kimyasal yapis1

— |PTES
= PEG-200
= |PTES/PEG-200 (HB-1)

% Gegirgenlik

3330 cm!
N-H

2270 em™!
N=C=0

2980-2850 cm!

1
- - -1
CH, 1710 cm’ | | 1534 em!

-C=0 I 1 NH

T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Dalga say1s1 (cm’)

Sekil 4.2. IPTES/PEG-200 (HB-1) bilesigi FT-IR spektrumu

Sekil 4.2°de verilen spektrumlar incelendiginde, IPTES ve PEG-200 arasinda
gerceklesen reaksiyon sonrasinda, 2270 cm™Y’deki IPTES’e ait izosiyanat (N=C=0)
karakteristik asimetrik gerilme pikinin tamamen ortadan kayboldugu goriilmektedir.
Buna paralel olarak olusan iiretan grubuna ait 3330 cm™, 1534 cm™’deki N-H ve 1710
cm’deki —-C=0 gerilme piklerinin olusmas1 IPTES ve PEG-200 arasinda gergeklesen
reaksiyonun tamamlandigi HB-1 bilesiginin olustugunu gostermektedir. Ayrica
3466 cm™’de gozlenen —O-H gerilme piki bilesik yapisinda var olan —OH fonksiyonel
grubunu karakterize etmektedir.
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HB-2 ve HB-3 bilesikleri i¢in FT-IR spektrumlar1 Sekil 4.3 ve Sekil 4.4°te
verilmisgtir.

= PTES
= PEG-400
= [PTES/PEG-400 (HB-2)

3346 cm!
{ N-H

% Gegirgenlik

/

1710 em™!
-c=0

2980-2850 cm™!

1

CH !
CH,- !
1

T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Dalga say1s1 (cm”)

Sekil 4.3. IPTES/PEG-400 (HB-2) bilesigi FT-IR Spektrumu

— IPTES
—— Peg-600
—— IPTES/PEG-600 (HB-3)

1
3472 el /

-O-H 1
3343 em™1
N-H !

% Gegirgenlik

e

1710 em™!
-Cc=0

N-H

2980-2850 cm!
-CH,-

1

1

1

1

1

1

1

1 /
1 2270 em™!
| N=C=0

1

1

1

1

1

1

1

T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Dalga sayisi (cm”)

Sekil 4.4. IPTES/PEG-600 (HB-3) bilesigi FT-IR Spektrumu
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Sekil 4.5. HB-4, HB-5 ve HB-6 bilesiklerinin kimyasal yapisi

(e}

— IPTES
—— PEG-200
—— IPTES/PEG-200 (HB-4)

3330 cm!
N-H

% Gegirgenlik

e

2270 cm!
N=C=0

B — =

A

2980-2850 cm’!
-CH,- 1710 cm”!

-C=0

1534 cm!
N-H

\

T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Dalga sayis1 (cm")

Sekil 4.6. IPTES/PEG-200 (HB-4) bilesizi FT-IR Spektrumu

Sekil 4.6’da verilen spektrumlar incelendiginde, IPTES ve PEG-200 arasinda
gerceklesen reaksiyon sonrasinda, 2270 cm™’deki IPTES’e ait izosiyanat (N=C=0)
karakteristik asimetrik gerilme piki ve 3415 cm™’deki PEG-200’¢ ait -O-H karakteristik
gerilme piklerinin tamamen ortadan kayboldugu goriilmektedir. Buna paralel olarak
olusan iiretan grubuna ait 3330 cm™, 1534 cm™®’deki N-H ve 1710 cm™*’deki -C=0
gerilme piklerinin olusmast IPTES ve PEG-200 arasinda gergeklesen reaksiyonun
tamamlandig1 HB-4 bilesiginin olustugunu gostermektedir.

HB-5 ve HB-6 bilesikleri icin FT-IR spektrumlar1 Sekil 4.7 ve Sekil 4.8’de
verilmistir.
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e e e e = - e
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Sekil 4.7. IPTES/PEG-400 (HB-5) bilesigi FT-IR Spektrumu

— IPTES
—— Peg-600
—— IPTES/PEG-600 (HB-6)
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Sekil 4.8. IPTES/PEG-600 (HB-6) bilesigi FT-IR Spektrumu
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4.1.2. HB-7 bilesiginin FT-IR analizi

\; H\/CH3 ﬁ .
[l ©
/\/s/\/\ /\WTLHN(\B ; i )
"N\

Sekil 4.9. HB-7 bilesiginin kimyasal yapisi

HB-7 bilesigi i¢in FT-IR spektrumlar1 Sekil 4.10°da verilmistir.

m— |PTES
= Atlas g-265
— |PTES/Atlas g-265 (HB-7)

% Gegirgenlik

1534 em™!

N
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Sekil 4.10. IPTES/Atlas g-265 (HB-7) bilesigi FT-IR Spektrumu

Sekil 4.10°da verilen spektrumlar incelendiginde, IPTES ve Atlas g-265 arasinda
gerceklesen reaksiyon sonrasinda, 2270 cm™’deki IPTES’e ait izosiyanat (N=C=0)
karakteristik asimetrik gerilme piki ve 3423 cm™deki Atlas g-265’e ait -O-H
karakteristik gerilme piklerinin tamamen ortadan kayboldugu goriilmektedir. Buna
paralel olarak olusan iiretan grubuna ait 3330 cm™, 1534 cm™’deki N-H ve 1710 cm™’
deki —C=0 gerilme piklerinin olugsmasi IPTES ve Atlas g-265 arasinda gerceklesen
reaksiyonun tamamlandigi HB-7 bilesiginin olustugunu gostermektedir.
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4.1.3. HB-8, HB-9 ve HB-10 bilesiklerinin FT-IR analizi
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Sekil 4.11. HB-8, HB-9 ve HB-10 bilesiklerinin kimyasal yapisi
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Sekil 4.12. GF-20/PEG-200 (HB-8) bilesigi FT-IR Spektrumu

Sekil 4.12°de verilen spektrumlar incelendiginde, GF-20 ve PEG-200 arasinda
gerceklesen reaksiyon sonrasinda, GF-20’ye ait karakteristik 1869 cm™ (C=0 asimetrik
gerilme), 1780 cm™’deki (C=0 simetrik gerilme) piklerinin tamamen ortadan kayboldugu
goriilmektedir. Buna paralel olarak 1730 cm™’deki estere ait C=0 gerilme pikinin
olusmasi GF-20 ve PEG-200 arasinda gerceklesen esterifikasyon reaksiyonun
tamamlandigin1 HB-8 bilesiginin olustugunu gostermektedir. Ayrica PEG-200’e ait 3458
cm’deki O-H gerilmesinin siddetinde gozlenen azalma bu yaklasimi desteklemektedir.
Burada olusan estere ait 1050-1160 cm™ araliginda gézlenmesi gereken C-O-C asimetrik
gerilme piki, Si-OC2Hs gerilme piki ile ortiismesinden dolayr gézlenememektedir.
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HB-9 ve HB-10 bilesikleri i¢in FT-IR spektrumlar1 Sekil 4.13 ve Sekil 4.14°de
verilmistir.
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Sekil 4.13. GF-20/PEG-400 (HB-9) bilesigi FT-IR Spektrumu
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Sekil 4.14. GF-20/PEG-600 (HB-10) bilesigi FT-IR Spektrumu
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4.1.4. HB-11 bilesiginin FT-IR analizi

o/
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0] /Si\o/\
O

Sekil 4.15. HB-11 bilesiginin yapisi

HB-11 bilesigi icin FT-IR spektrumlart Sekil 4.16°da verilmistir.
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Sekil 4.16. GF-20/Atlas g-265 (HB-11) bilesigi FT-IR Spektrumu

Sekil 4.16°da verilen spektrumlar incelendiginde, GF-20 ve Atlas g-265 arasinda
gergeklesen reaksiyon sonrasinda, GF-20’ye ait karakteristik 1869 cm™ (C=0 asimetrik
gerilme), 1780 cm™’deki (C=0 simetrik gerilme) piklerinin tamamen ortadan kayboldugu
goriilmektedir. Buna paralel olarak 1730 cm™’deki estere ait C=0 gerilme pikinin
olusmast GF-20 ve Atlas g-265 arasinda gerceklesen esterifikasyon reaksiyonun
tamamlandigin1 HB-11 bilesiginin olustugunu géstermektedir. Burada olusan estere ait
1050-1160 cm™ araliginda gozlenmesi gereken C-O-C asimetrik gerilme piki, Si-OCzHs
gerilme piki ile ortiismesinden dolay1 gézlenememektedir.
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4.2. Hidrofilik Performas Test Sonuc¢lari
4.2.1. Oda sicakhginda su emme-bugulanma testi

Bugu olusumunu engelleyen hidrofilik kaplamalarin bu fonksiyonel 6zelliklerini
su ile temas ettikten sonra da koruyabilmeleri gerekmektedir. Bu fonksiyonel 6zelligin
siirekliliginin tespit edilebilmesi i¢in kaplamalara oda sicakliginda su emme-bugulanma
testi uygulandi.

Baglayic1 olarak poliizosiyanat (BHDI), epoksi (RD-19) ve melamin (FM)
kullanilarak hazirlanan kaplamalarin oda sicakliginda su emme-bugulanma testi sonuglari
incelenmistir.

Cizelge 4.1°de poliizosiyanat sisteminde farkli tiir ve farkli molekiiler
agirliklarindaki poliollerin kullanilmasiyla elde edilen kaplamalarin test sonuglari
gosterilmistir.

Cizelge 4.1. Poliizosiyanat sisteminde hazirlanan kaplamalarin oda sicakliginda su
emme-bugulanma testi 6ncesi ve sonrast hidrofilik performans sonuglari

Sistem | Kullanilan Test Oncesi Test Sonrasi

No Poliol Beher Testi | Temas Acis1 | Beher Testi | Temas Agisi
1 TPE-280 Basarili 10° Basarisiz 50°

2 TPE-360 Basarili 10° Basarisiz 50°

3 PK-triol-300 Basarili 10° Basarisiz 47°

4 PK-triol-540 Basarili 10° Basarili 42°

5 PK-triol-900 Basarili 10° Basarisiz 50°

6 PK-tetraol-1000 | Basarili 10° Basarisiz 55°

Capraz baglayict varliginda PK-triol-540 poliol ile hazirlanan kaplamanin oda
sicakliginda su emme-bugulanma testinde basar1 gosterdigi Cizelge 4.1°de
goriilmektedir. Fakat uygulanan test sonrasinda kaplamanin hidrofilik 6zelligini
belirleyen suya karsi temas agis1 degerinin 10°°den 42°ye yiikseldigi goriilmistiir. Bu
durumun, kaplamada kullanilan hidrofilik ajanlarin yiizeyden salinarak uzaklagmasi
sonucu gergeklestigi diisliniilmektedir.

BHDI/PK-triol-540 baglayici matriksinde farkli HB’ler kullanilarak cesitli
kaplamalar hazirlanmistir. Hazirlanan kaplamalarda kullanilan HB’lerin kaplamalarin
hidrofilik karakter iizerine olan etkisi arastirilmistir. Elde edilen kaplamalarin test
sonuglar1 Cizelge 4.2°de gdsterilmistir.
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Cizelge 4.2. BHDI/PK-triol-540 sistemi ile hazirlanan kaplamalarin oda sicakliginda su
emme-bugulanma testi 6ncesi ve sonrast hidrofilik performans sonuglari

Sistem | Kullanilan HB Test Oncesi Test Sonrasi
No Beher Testi | Temas Agis1 | Beher Testi | Temas Agisi
7 HB-1 Basarili 15° Basarisiz 50°

8 HB-2 Basarili 15° Basarisiz 50°

9 HB-3 Basarili 15° Basarisiz 50°
10 HB-4 Basarili 10° Basarisiz 50°
11 HB-5 Basarili 10° Basarisiz 50°
12 HB-6 Basarili 7° Basarisiz 50°
13 HB-7 Basarili 12° Basarisiz 50°
14 HB-8 Basarili 15° Basarisiz 50°
15 HB-9 Basarili 12° Basarisiz 50°
16 HB-10 Basarili 10° Basarisiz 50°
17 HB-11 Basarili 13° Basarisiz 50°
18 HB-7/HB-1 Basarili 15° Basarisiz 50°
19 HB-7/HB-2 Basarili 15° Basarisiz 50°
20 HB-7/HB-3 Basarili 15° Basarisiz 50°
21 HB-7/HB-4 Basarili 10° Basarili 42°
22 HB-7/HB-5 Basarili 7° Basarili 40°
23 HB-7/HB-6 Basarili 5° Basarili 39°

Cizelge 4.2 incelendiginde HB-4, HB-5 ve HB-6 bilesiklerinin ayr1 ayr1 HB-7
bilesigi varliginda kullanilmasi ile hazirlanan 21, 22 ve 23 No’lu kaplamalarin oda
sicakliginda su emme-bugulanma testinde basar1 gosterdigi goriilmektedir.

Elde edilen 21, 22 ve 23 No’lu kaplamalarda kullanilan HB’lerin PEG zincir
uzunlugu arttikca kaplamanin suya karst yaptigi temas agis1 degerinin diistiigi
goriilmiistiir. Hidrofilik karakterin iyilesmesi kullanilan PEG’{in molekiiler agirligindaki
artistan kaynaklanmaktadir.

Hidrofilik kaplamalarin oda sicakliginda su emme-bugulanma testinde basari
saglayabilmesi i¢in kullanilan siirfektanin kaplama matriksine kimyasal bag ile
baglanabilmesi gerekmektedir. Bu kapsamda epoksi sisteminde farkli siirfektanlarin
kullanilmasinin kaplamalarin hidrofilik karakterleri iizerine olan etkisi arastirilmistir.
Elde edilen kaplamalarin test sonuglar1 Cizelge 4.3’de gdsterilmistir.

Cizelge 4.3. Epoksi sistemi ile hazirlanan kaplamalarin oda sicakliginda su emme-
bugulanma testi dncesi ve sonrasi hidrofilik performans sonuglari

Sistem | Kullanilan Test Oncesi Test Sonrasi

No Siirfektan Beher Testi | Temas A¢is1 | Beher Testi | Temas Agisi
24 Tween-80 Basarisiz 40° Basarisiz 50°

25 Triton X-100 | Basarili 15° Basarisiz 50°

26 Brij-O10 Basarili 15° Basarili 40°

27 SDDS Basarili 5° Basarisiz 50°
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Cizelge 4.3 incelendiginde epoksi sisteminde Tween-80, Triton X-100 ve SDDS
stirfektanlar1 kullanilarak hazirlanan kaplamalarin oda sicakliginda su emme-bugulanma
testinde basar1 gosteremedigi, Brij-O10 siirfektan1 kullanilarak hazirlanan kaplamalarin
ise testi basari ile gectigi goriilmiistiir.

Tween-80 siirfektani kullanilarak hazirlanan kaplamanin suya karsi temas agist
degerinin yiiksek (suya karsi temas agisi 40°) olmasi kullanilan siirfektanin istenilen
hidrofilik karaktere sahip olmadigini gostermektedir.

Triton X-100 ve SDDS siirfektan1 kullanilarak hazirlanan kaplamada istenilen
hidrofilik karakter saglamistir (suya karsi temas agis1 5° ve 15°). Fakat uygulanan test
sonras1 kaplamalarin suya karsi temas agis1 degerinin 50°’ye yiikseldigi gorilmustiir.
Kullanilan siirfektanlarin matriks icerisine kimyasal olarak baglanamayip yiizeyden
salimimu ile hidrofilik 6zelligin degistigi diisiiniilmektedir.

Brij-O10 siirfektani1 kullanilarak hazirlanan kaplamada ise uygulanan test sonrasi
ylizeylerin suya kars1 temas agis1 degerleri 15°°den 40°’ye yiikseldigi goriilmiistiir. Temas
acis1 degerinin test sonrasinda baglangi¢ degerini korumasi i¢in Brij-O10’un kaplama
matriksindeki miktarinin arttirtlmasi gerektigi diistiniilmustiir. Brij-O10 toplam katidaki
agirlikca %5’ten %11°e kadar kademeli olarak arttirilarak kaplama performanslari
incelenmistir. Test sonuglar1 Cizelge 4.4’te gosterilmistir.

Cizelge 4.4. Farkli oranlarda Brij-O10 igeren kaplamalarin oda sicakliinda su emme-
bugulanma testi dncesi ve sonrasi hidrofilik performans sonuglari

Sistem | Agirhik¢a Test Oncesi Test Sonrasi

No % Brij-O10 | Beher Testi | Temas Agis1 | Beher Testi | Temas A¢isi
26 5 Basarili 15° Basarili 40°

28 7 Basarili 13° Basarili 37°

29 9 Basarili 10° Basarili 35°

30 11 Basarili 10° Basarili 32°

Cozeltideki Brij-O10 miktarinin  arttirllmast  uygulanan test sonrasinda
kaplamalarm suya karsi temas agis1 degerlerini 40°den 32°ye kadar diisiirdiigii
goriilmiistiir. Brij-O10 miktarinin tek basina arttirilmasi sadece kaplamanin suya karsi
performans dayanim siiresini bir miktar daha arttirmaktadir. Fakat uzun siireli performans
saglamak i¢in silirfektanin kimyasal olarak baglanabilecegi uygun kaplama matrisi
olusturulmasi gerekmektedir. Bu sebeple epoksi baglayici yerine alt1 adet capraz baglama
yapabilecek grup tasiyan melamin regine kullanilmasina karar verilmistir. Boylece
hidrofilik bilesenlerin kaplama matrikisine kimyasal olarak baglanmasi kolaylasacaktir.
Ayrica bilesenlerin birden fazla ¢apraz baglanmasi ile dallanmalarin ve molekiiler
agirhigin - artmas1 sonucu kaplamalarin  sudan etkilenmesinin engellenebilecegi
diistilmektedir.

Cizelge 4.5’te melanin baglayict sisteminde farkl: siirfektanlarin kullanilmasiyla
hazirlanan kaplamalarin oda sicakliginda su emme-bugulanma testi Oncesi ve test
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sonrasinda yiizeylerin suya karsi temas ag¢i degerleri ve beher testi sonuglari
gosterilmistir.

Cizelge 4.5. Melamin sistemi ile hazirlanan kaplamalarin oda sicakliginda su emme-
bugulanma testi 6ncesi ve sonrasi hidrofilik performans sonuglari

Sistem | Kullanilan Test Oncesi Test Sonrasi

No Siirfektanlar | Beher Testi | Temas Aqist | Beher Testi | Temas Aqist
44 Brij-O10 Basarili 10° Basarili 10°

45 Brij-S10 Basarili 10° Basarili 15°

46 Brij-C10 Basarili 10° Basarili 20°

Cizelge 4.5 incelendiginde melamin baglayici sisteminde farkli siirfektanlarin
kullanilmasi ile hazirlanan kaplamalarin oda sicakliginda su emme-bugulanma testinde
basar1 sagladigi goriilmektedir. Ayrica bu ii¢ siirfektan igerisinde Brij-O10 kullanilarak
hazirlanan 44 No’lu kaplamaya uygulanan test sonrasinda suya karsi temas agisi
degerlerinin sabit kaldigi (degismedigi) gozlenmistir. Bu kaplamaya ait beher testi
goriintlisii Sekil 4.17°de verilmistir.

KAPLANMAMIS YUZEY
\\ & 8§ /4

KAPLANMIS YUZEY

Sekil 4.17. Oda sicakliginda su emme-bugulanma testi sonrasi 44 No’lu kaplamaya ait
beher testi goriintlisii
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4.2.2. Kaynar su emme-bugulanma testi

Hidrofilik kaplamalarin fonksiyonel 6zelliklerini kaynar su ile temas ettikten
sonra da ne derecede koruyabildiklerini tespit edebilmek i¢in oda sicakliginda su emme-
bugulanma testinde basar1 gosteren kaplamalara kaynar su emme-bugulanma testi
uygulanmistir. Test sonuglart Cizelge 4.6’da gosterilmistir.

Cizelge 4.6. Farkli baglayici sistemleri ile hazirlanan kaplamalarin kaynar su emme-
bugulanma testi 6ncesi ve sonrasi hidrofilik performans sonuglari

Sistem Test Oncesi Test Sonrasi

No Kaplama Matriksi Beher Temas | Beher Temas
Testi AgIS1 Testi AgIs1

21 BHDI:(HB-4/HB-7)/SDDS Basarili | 10° Basarisiz | 75°

22 BHDI:(HB-5/HB-7)/SDDS Basarili | 7° Basarisiz | 75°

23 BHDI:(HB-6/HB-7)/SDDS Basarili | 5° Basarisiz | 75°

26 RD-19:(HB-6/HB-7)/Brij-O10 | Basarili | 15° Basarisiz | 65°

44 MF:(HB-6/HB-7)/Brij-010 Basarili | 10° Basarili | 10°

45 MF:(HB-6/HB-7)/Brij-S10 Basarili | 10° Basarili | 30°

46 MF:(HB-6/HB-7)/Brij-C10 Basarili | 10° Bagarili | 35°

Cizelge 4.6 incelendiginde poliizosiyanat ve epoksi bagalayici sistemleri
kullanilarak hazirlanan kaplamalar uygulanan testte basar1 saglayamazken melamin
baglayict sisteminin kullanilmastyla hazirlanan kaplamalarin testte basari gosterdigi
goriilmektedir. Ayrica melamin matrisinde kullanilan siirfektanlar igerisinde Brij-O10
kullanilarak hazirlanan 44 No’lu kaplamaya uygulanan test sonrasinda suya karsi temas
acis1 degerlerini sabit kaldigr gozlenmistir. Bu kaplamaya ait beher testi goriintiisii
Sekil 4.18’de verilmistir.

KAPLANMAMIS YUZE KAPLANMIS YUZE
Atk WF

Sekil 4.18. Kaynar su emme-bugulanma testi sonras1 44 No’lu kaplamaya ait beher testi
goruntisu

Elde edilen bu sonuglar dogrultusunda testlerde basari saglayan melamin
baglayici sistemi kullanilarak hazirlanan kaplamalara diger hidrofilik performans testlerin
uygulanmasi uygun goriilmiistiir.
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4.2.3. Bugu testi

Birj-0O10, Brij-S10 ve Brij-C10 siirfektanlar1 kullanilarak hazirlanan 44, 45 ve 46
No’lu kaplamalara bugu testi uygulandi. Kaplamalarin bugu testinde dortliik skalada A
(bugulanma yok) performansi gosterdikleri belirlendi. 44 No’lu kaplamaya ait bugu testi
goriintlisti Sekil 4.19°da verilmistir.

KAPLANMIS YUzﬂ

Sekil 4.19. 44 No’lu kaplamaya ait bugu testi testi goriintiisii

4.2.4. Nefes testi

Birj-O10, Brij-S10 ve Brij-C10 siirfektanlar1 kullanilarak hazirlanan 44, 45 ve 46
No’lu kaplamalara nefes testi uygulandi. Kaplamalar nefes testini basar1 ile gectigi
gbzlemlendi. 44 No’lu kaplamaya ait nefes testi goriintiisii Sekil 4.20°de verilmistir.

KAPLANMIS vi&

Sekil 4.20. 44 No’lu kaplamaya ait nefes testi testi goriintiisii
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4.2.5. Uzun siireli performans testi

Kaplamalarin yiiksek nem igeren sicak ve soguk kosullarinda hidrofilik
performans ozelliklerinin nasil etkilendigini arastirmak igin; +38°C’de %90 bagil nem ve
+4°C’de %66 bagil nem kosullarinda kaplamalar 30 giin bekletildi. Bu siire icerisinde
kaplamalarin hidrofilik performans o6zelliklerinde meydana gelebilecek degisimler

incelendi.
4.2.5.1. +38°C’de %90 bagil nem kosulunda uzun siireli performans testi

Melamin baglayici sisteminde Birj-O10, Brij-S10 ve Brij-C10 siirfektanlar
kullanilarak hazirlanan 44, 45 ve 46 No’lu kaplamalar 30 giin boyunca 38°C’de %90 bagil
neme maruz birakildi. Kaplamalarin her giin suya karsi temas acist degerleri olciilerek
buzdolabinda bugu gostermeme dereceleri belirlendi. Suya karsi temas agisi ve
buzdolabinda bugu géstermeme dereceleri Sekil 21, Sekil 22 ve Sekil 23’te verilmistir.

-
S

124
10

)
Temas Acisi( )

Sekil 4.21. 44 No’lu kaplamanin +38°C’de %90 nem kosulunda zamana kars1 gosterdigi
hidrofilik performans degisimi
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Sekil 4.22. 45 No’lu kaplamanin +38°C’de %90 nem kosulunda zamana kars1 gosterdigi

gisimi

hidrofilik performans de

Sekil 4.23. 46 No’lu kaplamanin +38°C’de %90 nem kosulunda zamana kars1 gosterdigi

-

gisimi

hidrofilik performans de
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Sekil 4.21, Sekil 4.22 ve Sekil 4.23’de kaplamalara uygulanan +38°C’de %90
bagil nem kosullarinda uzun siireli performans test sonucglari sematize edilmistir. Test
sonuglar1 degerlendirildiginde Birj-O10 surfektani kullanilarak hazirlanan kaplamalarin
Brij-S10 ve Brij-C10 kullanilarak hazirlanan kaplamalara gére daha dstiin performans
sergiledigi goriilmektedir. Brij-O10 igeren kaplamanin suya karsi temas agis1 degerinin
bu kosullar altinda 30. giin sonunda max 20°ye yiikseldigi, buzdolabinda bugulanma
derecesinde ise (A- bugulanma yok) bir degisimin gergeklesmedigi gozlenmistir.

4.2.5.2. +4°C’de %66 nem kosulunda uzun siireli performans testi

Melamin baglayici sisteminde Birj-O10, Brij-S10 ve Brij-C10 siirfektanlar
kullanilarak hazirlanan 44, 45 ve 46 No’lu kaplamalar 30 giin boyunca +4°C’de %66
neme maruz birakildi. Kaplamalarin her giin suya karsi temas agis1 degerleri 6lgiilerek
buzdolabinda bugu gosterme dereceleri belirlendi. Suya kars1 temas agis1 ve buzdolabinda
bugu gosterme dereceleri Sekil 4.24, Sekil 25 ve Sekil 26’da verilmistir.

(\}
Temas Acisi ()

Sekil 4.24. 44 No’lu kaplamanin +4°C’de %66 nem kosulunda zamana kars1 gosterdigi
hidrofilik performans degisimi
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Sekil 4.25. 45 No’lu kaplamanin +4°C

gisimi
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hidrofilik performans de
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%66 nem kosulunda zamana kars1 gosterdigi

de

2

Sekil 4.26. 46 No’lu kaplamanin +4°C

hidrofilik performans degisimi
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Sekil 4.24, Sekil 4.25 ve Sekil 4.26’de kaplamalara uygulanan +4°C’de %66 bagil
nem kosullarinda uzun siireli performans test sonuglar1 sematize edilmistir. Test sonuglari
degerlendirildiginde Birj-O10 surfektan1 kullanilarak hazirlanan kaplamalarin Brij-S10
ve Brij-C10 kullanilarak hazirlanan kaplamalara gore daha istiin performans sergiledigi
goriilmektedir. Brij-O10 i¢eren kaplamanin suya karsi temas agis1 degeri ve buzdolabinda
bugulanma derecesinde (10°, A-bugulanma yok) 30. giin sonunda herhangi bir degisim
olmadig1 gézlenmistir.

4.2.6. Deterjan dayanimi testi

Melamin baglayic1 sisteminde Birj-O10, Brij-S10 ve Brij-C10 siirfektanlari
kullanilarak hazirlanan 44, 45 ve 46 No’lu kaplamalara deterjan dayanimi testi uygulandi.
Test sonrasi kaplamalarin suya karsit temas acist degerleri ve bugu testi sonuglar

Cizelge 4.7°de 6zetlenmistir.

Cizelge 4.7. Kaplamalarin deterjan dayanimi testi 6ncesi ve sonrasi hidrofilik performans

sonuclari
Kullamilan Kimyasal Sistem Test Oncesi Test Sonrasi
(%50 Suda) No Temas Acis1 | Bugu Testi | Temas A¢is1 | Bugu Testi
44 10° A 12° A
Bulasik deterjani 45 10° A 15° A
46 10° A 17° A
44 10° A 11° A
Camagir suyu 45 10° A 16° A
46 10° A 20° A
44 10° A 13° A
Sodyum Karbonat 45 10° A 15° A
46 10° A 20° A

Elde edilen sonuglar degerlendirildiginde Birj-O10 surfektani1 kullanilarak
hazirlanan kaplamalarin Brij-S10 ve Brij-C10 kullanilarak hazirlanan kaplamalara gore
daha basarili performans sergiledigi goriilmektedir. 44 No’lu kaplamalarin bulasik
deterjani, camasir suyu ve sodyum karbonath su ile 1000 ¢evrim silindikten sonra
yiizeylerin suya karsi temas acist degerlerinin 10°den sirasiyla 12°, 11° ve 13°ye
yiikseldigi goriilmiistlir. Ayrica temas acisindaki bu artisin bugu testi performansinda
herhangi bir degisime sebep olmadigt “A (bugulanma yok)” belirlenmistir.

4.3. Optik Analiz Sonuclar1
4.3.1. % Pusluluk ve % Isik gecirgenligi analizi

Sekil 4.27°de poliizosiyanat, epoksi ve melamin baglayic1 sistemlerinin
kullanilmasi ile hazirlanan 23, 31 44, 45 ve 46 No’lu (BHDI/SDDS, MF/Brij-O10,

MF/Brij-S10, MF/Brij-C10 ve RD-19/Brij-O10) kaplamalarin % Pusluluk ve
% Isik gecigenlik sonuglar1 gosterilmistir.
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Sekil 4.27. Kaplamalarin % Pusluluk ve % Isik gegigenlik 6zellikleri

Isik gecirgenligi ve haze cam gibi optik materyallerde son derece dnemlidir. Seffaf
materyaller yiiksek 151k gecirgenligine ve diisiik haze degerine sahiptirler. Elde edilen
kaplamalar seffaf yiizeylerde kullanilacag: i¢in kaplamalarin % Pusluluk ve % Isik
gecirgenligi degerleri onem teskil etmektedir. Isik gecirgenligi yiiksek, seffaf bir
kaplamada % Pusluluk degerinin <1 olmas1 beklenmektedir.

Sekil 4.27 incelendiginde melamin ve epoksi baglayicilari kullanilarak hazirlanan
kaplamalarin % Pusluluk degeleri <1 iken poliizosiyanat baglayicis1 kullanilarak
hazirlanan kaplamalarin % Pusluluk degeri >1"diir. Poliizosiyanat iceren kaplamalarin
sertlestirme islemi esnasinda yilizeylerinde meydana gelen sararma 151k gegirgenliginin
diismesine pusluluk degerinin yiikselmesine neden oldugu diisiiniilmektedir. Sekil
4.28°de verilen kaplamalara ait fotograflarda bu sararma goriilmektedir. Bu durum %
Pusluluk degerinin yliksek olmasina neden olurken kaplamanin % Isik gegirgenligini de
azaltmaktadir.
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Sekil 4.28. MF/Brij-O10 (A), RD-19/Brij-O10 (B) ve BHDI/SDDS (C) sistemleri ile
hazirlanan kaplamalara ait fotograflar

Sekil 4.29'da MF/Brij-010, MF/Brij-S10, MF/Brij-C10, RD-19/Brij-010 ve
BHDI/SDDS sistemleri ile hazirlanan kaplamalarin % Isik gecigenlik sonuglari
goriilmektedir.
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Sekil 4.29. Kaplamalarin UV spektrumlari

Kaplamalarin % Isik gegirgenlikleri 200-800 nm dalga boyu araliginda UV
spektrumlari incelendiginde, MF/Brij-010, MF/Brij-S10, MF/Brij-C10 ve Epoksi/Brij-
010 sistemleri kullanilarak hazirlanan kaplama filmlerinin camin goriiniir bolgedeki 151k
gecirgenligini etkilemedigi gozlenmistir.
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4.4. Mekanik Test Sonuclari
4.4.1. Tutunma, cizilme direnci ve kalem sertlik testi

Epoksi baglayici sisteminde kullanilan SiO2 miktarinin kaplamalarin mekanik
performanslar1 iizerine olan etkisi arastirildi. SiO2 miktar1 toplam katida agirlik¢a
%11°den %17 ye kadar kademeli olarak arttirilarak kaplamalarin mekanik performanslari
incelendi. Kaplamalarin mekanik test sonuglar1 Cizelge 4.8’de gosterilmistir.

Cizelge 4.8. Epoksi baglayict sisteminde farkli oranlarda SiO: igeren kaplamalarin
mekanik test sonuglari

Sistem No | Agirhik¢a % SiO2 Tutunma | Cizilme Direnci | Kalem Sertlik
Miktari Testi Testi Testi
30 11 5B 1,0N F
31 15 5B 1,2N F
32 17 0B 1,2N HB

Cizelge 4.8 incelendiginde agirlikca %15°ten fazla SiO: igeren kaplamalarin
tutunma performansi basarisinin 5B’den 0B’ye distiigii goriilmektedir. Bu sebeple
kaplama sistemine agirlik¢a en fazla %15 SiO2 eklenmesi gerektigine karar verildi.

Cizelge 4.9. Melamin baglayici sisteminde farkli polioller iceren kaplamalarin mekanik
test sonuglari

Sistem No | Kullanilan Poliol Tutunma | Cizilme Direnci | Kalem Sertlik
Testi Testi Testi
33 TPE-280 5B 1,5N F
34 TPE-360 5B 2,0N F
35 PK-triol-300 0B 2,0N F
36 PK-triol-540 0B 2,0N F
37 PK-triol-900 0B 2,0N F
38 PK-tetraol-1000 0B 2,5N H

Melamin baglayict sisteminde farkli poliollerin kullanilmasiyla elde edilen
kaplamalarin mekanik o6zellikleri Cizelge 4.9°da incelendiginde en iyi performans TPE-
360 polioliiniin kullanildig1 kaplamada elde edildi. Bu sebeple ¢alismalara bu poliol
kullanilarak devam edilmesi gerektigine karar verildi.

Melamin baglayici sisteminde kullanilan MF miktarinin kaplamalarin mekanik
performanslari iizerine olan etkisi arastirildi. MF miktar1 toplam katida agirlik¢a %10’den
%25’e¢ kadar kademeli olarak arttirillarak elde edilen kaplamalarin mekanik
performanslar1 incelendi. Kaplamalarin mekanik test sonuclari Cizelge 4.10°da
gosterilmistir.
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Cizelge 4.10. Melamin baglayict sisteminde farkli oranlarda MF ig¢eren kaplamalarin
mekanik test sonuglari

Sistem No | Agirhik¢a % MF Tutunma | Cizilme Direnci | Kalem Sertlik
Miktar: Testi Testi Testi
34 10 5B 2,0N F
39 15 3B 2,0N H
40 20 3B 2,0N H
41 25 1B 2,5N H

Cizelge 4.10 incelendiginde agirlikga %10’dan fazla MF iceren kaplamalarin
tutunma performansi basarisini 5B’den 1B’ye kadar diistirdiigli goriildii. Capraz baglayici
miktarin artmasi, substrat yilizeyine tutunmayi saglayacak olan foksiyonel gruplarin
matriks igerisine kimyasal olarak baglanmasini gergeklestirmis olabilir. Yiizeyde
tutunmay1 saglayan fonksiyonel grup sayisinda meydana gelmis olabilecek bu azalmanin,
tutunma performansini zayiflatmis olabilecegi diisiiniilmektedir. Bu sebeple kaplama
sistemine agirlik¢a en fazla %10 MF kullanilmasi gerektigine karar verildi.

Bugu olusumunu engelleyen kaplamalara AB 6zellik kazandirmak i¢in kullanilan
AB ajan miktarinin kaplamalarin mekanik performanslari iizerine olan etkisi arastirildi.
AB ajan miktar1 toplam katida agirlikca %0,5’den %2’ye kadar kademeli olarak
arttirllarak elde edilen kaplamalarin mekanik kaplama performanslar1 incelendi.
Kaplamalarin mekanik test sonuglart Cizelge 4.10°da gdsterilmistir.

Cizelge 4.11. Melamin baglayici sisteminde farkli oranlarda AB ajan igeren kaplamalarin
mekanik test sonuglari

Sistem No Agirhikea % Tutunma | Cizilme Direnci | Kalem Sertlik
Klorhekzidin Testi Testi Testi
Miktari
42 2 3B 15N B
43 1 4B 1,5N B
44 0,5 4B 2,0N F
34 0 5B 2,0N F

Cizelge 4.11 incelendiginde kaplamalara AB ajan eklenmesi sonucu kaplamalarin
tutunma performansinda 5B’den 3B’ye kadar bir diislisiin gergeklestigi goriildii.
Kullanilan AB ajanin bazik karaktere sahip olmasi, kondenzasyon reaksiyonlarinin
hizlanmasina sebep olmaktadir (Orcel vd 1988). Silanol gruplarinin kendi arasinda hizlica
kondenze olmasi, ylizeye tutunacak olan silanol grup sayisinin azalmasina sebep
olmaktadir. Bu durum tutunmanin 5B’den 4B’ye zayiflamasi ile sonuglanmistir. Bu
sebeple kaplama sisteminde agirlikca en fazla %0,5 AB ajan kullanilmasi gerektigine
karar verildi.

Melamin baglayici sisteminde farkli siirfektanlar kullanilarak hazirlanan

anti-bakteriyel kaplamalarin mekanik performans test sonuglart Cizelge 4.11°de
gosterilmistir.
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Cizelge 4.12. Melamin baglayici sisteminde AB ajan iceren kaplamalarin mekanik test

sonugclari
Sistem No Kullanilan Tutunma | Cizilme Direnci | Kalem Sertlik
Siirfektan Testi Testi Testi
44 Brij-O10 4B 2,0N F
45 Brij-S10 4B 2,0N F
46 Brij-C10 0B 2,0N F

Cizelge 4.12 incelendiginde elde edilen kaplamalardan Brij-O10 ve Brijj-S10
stirfektan1 igeren kaplamalarin tutunma testi sonucu 4B iken Brij-C10 kullanilarak
hazirlanan kaplamada bu degerin 0B oldugu goriilmiistiir.

4.4.2. Siirtme hashg testi

Elde edilen MF/Brij-010, MF/Brij-S10 ve MF/Brij-C10 sistemlerine ait 44, 45,
46 No’lu kaplamalarin maruz kalabilecek siirtiinme kosullarina karsilik kaplama
yiizeylerinde meydana gelebilecek optik degisim knokmetre cihazi kullanilarak incelendi.

Degerlendirme siirtiinme sayisina (¢evrim) karsilik yiizeydeki % Pusluluk degeri
Olciilerek belirlenmistir.
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Sekil 4.30. Kaplamalarn siirtinme ¢evrim sayisina bagl % Pusluluk 6zellikleri

Sekil 4.30’da kaplamalarin siirtme ¢evrim sayisina karsilik % Pusluluk
degerlerinde meydana gelen degisim goriilmektedir. Kaplamali yiizeylere uygulana 1000
cevrim siirtme sonrast % Pusluluk degerinin %0,4’den %0,7’ye ylikseldigi tespit edildi.
1000 ¢evrim siirtme uygulanmasi sonrast % Pusluluk degeri 1’den kiiclik kalmaktadir.
Bu deger elde edilen kaplamalarin maruz kalabilecekleri siirtiinme kuvvetleri (temizlik

vb.) karsisinda optik 6zelliklerini koruyabiliyor oldugunun bir gdstergesi olarak ifade
edilebilir.
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4.5. SEM Analiz Sonug¢lar

MF/Brij-O10 sistemine ait 44 No’lu kaplamanin yiizey ve yan kesit SEM

fotograflar Sekil 4.31 ve Sekil 4.31°de goriilmektedir.

D | mag ‘
21Bmm 20 000 x 2DDkV 149um

Sekil 4.31. 44 No’lu kaplamanin yiizey SEM fotografi

15,73 pm 15,73 pm 15,34 pm

Kaplanmis Yiizey

WD mag HV HFW | m——— 100 pm -
26.8 mm| 1500 x| 20.0 kV | 199 ym METE-METU

Sekil 4.32. 44 No’lu kaplamanin yan kesitinden alinan SEM fotografi

Sekil 4.31°de verilen kaplamali ylizeye ait SEM fotografi incelendiginde homojen
bir kaplamanin elde edildigi tespit edilmistir. Sekil 4.32’de verilen kaplamanin yan
kesitine ait SEM fotografinda ise sprey yontemi ile elde edilen kaplamanin homojen

dagilima ve 15+1um kaplama kalinligina sahip oldugu gézlenmektedir.
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4.6. Anti-Bakteriyel Test Sonuclari

Elde edilen kaplamalarin anti-bakteriyel aktivite testleri yapilmadan Once testte
kullanilacak olan E. Coli ve S. Aureus bakterilerinin Laktoz Broth ortaminda bakteriyel
populasyon artislar1 egrileri olusturuldu. Elde edilen E. Coli ve S. Aureus popiilasyon
artis egrileri Sekil 4.33 ve Sekil 4.34°de goriilmektedir.

10 E.Coli-Bakteriyel Popiilasyon Artis Egrisi
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Sekil 4.33. E. coli bakterisinin 37°C’de inkiibasyonu sonucunda olusan biiyiime egrisi
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Sekil 4.34. S. aureus bakterisinin 37°C’de inkiibasyonu sonucunda olusan biiyiime
egrisi
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Bakterilerin siv1 kiiltlir i¢indeki tireme donemleri baslangig, logaritmik iireme,
durma ve Oliim donemleri olmak f{izere dort donemden olusmaktadir. Baslangig
doneminde bakteri ¢ogalma hazirliklar1 yapar, metabolizmalar1 hizlanir ve bakterilerin
iiremesinde yavas bir artis olur. Logaritmik {ireme donemi ise bakterilerin sayisinin hizla
arttig1 bir sathadir. Bakteri testlerinde inokulumlar bu logaritmik artis doneminde
alimmaktadir. Sekil 4.33 ve Sekil 4.34de goriildiigii gibi 4-8 saat arasinda popiilasyonda
hizl1 bir artis olusmustur. iki bakteri igin de biiyiime egrisi ¢ikarilirken tekrarlana bilirligi
saglamak amaciyla 5 farkli deney yapilmistir. Bu egriler kullanilarak c¢alisilan kosullar
altinda bakterilerin populasyon artisinin maksimum oldugu siire belirlenmistir. Bu
stirelerin E. coli i¢in 5.30 saat, S. aureus i¢in ise 6 saat oldugu goézlenmistir. Anti-
bakteriyel analizde bu siire sonunda alinan bakteri inokulumlari kullanilmistir.

Birj-010, Brij-S10 ve Brij-C10 siirfektanlar1 kullanilarak hazirlanan 44, 45 ve 46
No’lu kaplamalarin E. Coli ve S. Aureus bakteri tiirlerine kars1 anti-bakteriyel etkinlik
testleri incelenmistir. Orneklerin bakteriler ile 24 saat temas siiresi sonrasinda gdzlenen
kob sayilari, buna karsilik bakteri popiilasyonundaki % azalmalar Cizelge 4.13 ve Cizelge
4.14°de verilmistir.

Cizelge 4.13. E. coli icin AB test sonrasi besin ortaminda gézlenen kob sayilari ve test
sonrast bakteri popiilasyonundaki % azalma

E. coli
. Bakteri Sayisi (kob)
Sistem No Baslangic 24 Saat Sonrfi % Azalma
Kontrol Ornek
44 2,7x10°8 <10 99,9999
45 3,7x10* 2,7x10° <10 99,9999
46 2,7x10° <10 99,9999

Cizelge 4.14. S. aureus i¢in AB test sonrasi besin ortaminda gozlenen kob sayilar1 ve test
sonrasi bakteri popiilasyonundaki % azalma

S. aureus
. Bakteri Sayis1 (kob)
Sistem No Baslangic 24 Saat Sonrji % Azalma
Kontrol Ornek
44 3,5x10° <10 99,9999
45 3,7x10* 3,5x10° <10 99,9999
46 3,5x10° <10 99,9999

Sekil 4.35 ve Sekil 4.36’da E.coli ve S.aureus bakterilerine karsi kaplamasiz ve
toplam katida agirlikca %0,5 AB ajan iceren kaplamali 6rneklerin AB testi sonrasi kati
besi ortaminda olusan kob’leri goriilmektedir. Fotograflardaki her bir beyaz yuvarlak
nokta bir kob’ni gostermektedir.
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Sekil 4.35. E.coli bakterisine kars1 kaplamasiz (A) ve kaplamali (B) orneklerin AB test
fotografi

Sekil 4.36. S.aureus bakterisine kas1 kaplamasiz (C) ve kaplamali (D) 6rneklerin AB test
fotografi

Elde edilen sonuglar kontrol grubundaki bakteriyel popiilasyonlar dikkate alinarak
degerlendirildiginde (Cizelge 4.13 ve Cizelge 4.14) toplam katida agirlik¢a %0,5 AB ajan
iceren kaplamalarin E.coli ve S.aureus bakterilerine karsi bakteri popiilasyonunda
%99,9999 (log6) azalma etkinligine sahip oldugu gézlenmistir. Sonug olarak elde edilen
kaplamalarin giiclii AB etkiye sahip oldugu tespit edilmistir.
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5. SONUC

Doygun su buharimin bulundugu ortamda yer alan nesnelerin ylizeyine
yogunlagsmasi sonucu olusan su damlaciklari, goriiniir 15181n sagilmasima yol agarak
ylizeylerin bugulu goziikkmesine neden olmaktadir. Bu istenmeyen durum giinliik
yasantimizda mutfaklarda 6nemli bir yer tutan beyaz esya grubuna ait olan buzdolaplarin
i¢ yiizeylerinde yaygin olarak goriilmektedir. Hidrofilik yiizeyler su molekiillerini
yiizeyde ¢ok iyi bir sekilde yaydigi i¢in yiizeylerde bugu olusumunu gostermezler.

Yiiksek lisans tez c¢aligmasinda uzun siireli kullanimlarda bugu olusumunu
engelleyen Ozellige sahip, sudan etkilenmeyen, tek katmanli, 151k gecirgenligi yiiksek
(seffaf) ve ayn1 zamanda anti-bakteriyel Ozellik tasiyan hidrofilik kaplamalar elde
edilmistir.

Calismalarin ilk asamasinda kaplamalara uzun siireli hidrofilik 6zellik saglayacak
olan alkoksi fonksiyonel hidrofil bilesiklerin sentezi i¢in ¢esitli hidrofilik polimerler,
izosiyanat ve anhidrit fonksiyoneli alkoksi silan bilesikleri ile reaksiyona sokularak ¢esitli
alkoksi fonksiyonel hidrofil bilesikler sentezlenmistir. Sentezlenen bilesiklerin kimyasal
yapilart FT-IR spektroskopik analiz ile karakterize edilmistir. Ikinci asamada ise
sentezlenen bir ya da birkac alkoksi foksiyonel hidrofilik bilesik, ylizeyleri modifiye
olmus silika ile etkinlestirilerek ¢esitli anorganik-organik kompozit matriksler
olusturulmustur. Elde edilen matriksler bir hidrofilik siirfektan varliginda farkli ¢apraz
baglayicilar ile desteklenerek ¢esitli hidrofilik kaplamalar tiretilmistir. Kullanilan farkl
alkoksi fonksiyonel hidrofil bilesik, siirfektan ve baglayicilarin kaplamalarin hidrofilik
ve mekanik karakterleri {izerine olan etkisi arastirilmistir. Ayrica elde edilen kompozit
matris igerisine farkli oranlarda anti-bakteriyel ajan katkilanarak kaplamalara anti-
bakteriyel 6zellik kazandirilmistir.

Elde edilen kaplamalarin suya karsi temas agis1 degeri 10° olup kaplamalarin oda
sicakliginda su emme-bugulanma ve kaynar su emme-bugulanma testileri sonrasi temas
acis1 degerini korudugu yani hidrofilik 6zelligini kaybetmedigi saptanmistir. Sprey
kaplama metodu ile elde edilen kaplamalarin, homojen dagilima ve 15+1um kalinligina
sahip oldugu goriilmiistiir.

Sonug olarak tez kapsaminda gelistirilen bugu olusumunu engelleyen kaplamalar,
uygun alkoksi fonksiyonel bilesik, kolloidal silika, siirfektan ve baglayici igerigi ile uzun
siireli kullanimlarda hem hidrofilik hem de transparan 6zelligini koruyabilmektedir. Bu
ozelliklerinin yani sira anti-bakteriyel etkisi ile hijyenik ortam saglayan multifonksiyonel
yiizeyler elde edilmistir.
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