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UZERINE BiR ARASTIRMA: POLIMER KAPLAMA VE YUZEY -
ARAYUZEYLER iLE iLGIiLi YAPISAL iNCELEMELER

EREN OZUPEK
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Tez Damismani: Prof. Dr. Semra iDE
Haziran 2018, 61 sayfa

Gilinlimiizde yasadigimiz ortamlarda, yiiksek gerilim hatlari, haberlesme ve radar
sistemleri, tipta teshis ve tedavi amaclh kullanilan sistemler gibi pek ¢ok uygulamalarin
neden oldugu radyasyon kirliligi gittikge artmaktadir. Ozellikle, havayolu ulasiminda etkin
olan, uzaydan diinyamiza gelen (kozmik 1sinlar basta olmak tizere) zararli elektromanyetik
dalga (EMD) larin varligi, ozon tabakasindaki incelmenin artmasi ve var olan deligin
biliylimesi vb. olumsuz gelismeler, ileride insanoglu i¢in daha fazla zararli EMD etkileri ile
karsilasilacaginin da bir gostergesidir.

Bu tiir zararli radyasyondan korunma amacinin yaninda, giivenlik amaci ile farkli EMD
yalittimlarinin da yapilma istekleri, yeni EMD engelli malzemelerin gelistirilmesine yol
acmaktadir. Bu tiir teknolojik istekler sonucunda bazi tekstil firmalari, 6nemli Ar-Ge
faaliyetleri gerceklestirmeye baslamistir. Bu Oncii  Ar-Ge c¢alismalar1 sonucunda,
organik/organometalik 6zellikler tasiyan, EMD engeli olabilen pek ¢ok kompozit ve
nanofiber malzemeden iiretilmis tekstil iirlinleri, yliksek maliyetlerle tliketim piyasasina
kazandirilmaktadir.

Universitemiz, Fizik Miihendisligi Béliimii, SWAXS Arastirma Grubu’nda gerceklestirilen
bu tez ¢aligmasi ile oncelikle, tilketime sunulan EMD engeli tekstil iirlinlerinin karmasik
yapilar1 nanoskopik Olgekte Small Angle X-ray Scattering (SAXS, kiigiik a¢1 x-151m1
sacilmasi) yontemi ile incelenmistir.

Yapilan oncii ¢alismalar ile, iki tip SG (Steel Gray) ve ST (Silver Twin) kodlan ile
tanimlanan tekstil {iriinii {izerine odaklanilmistir. Bu iki irtin segilirken, EMD kalkan
ozellikleri ve antibakteriyel 6zellikleri en giiclii olan iiriinler olmasma dikkat edilmistir.
Ayrica, ylizey oOzelliklerinin polimer kaplama islemlerine uygun olup olmadiklar1 da
Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) yontemi kullanilarak belirlenmistir.



Ardindan karbon nanotiip (CN) ve grafen ile katkilanmis sanayi tipi bir polimer olan
plastomer (Plasti-Dip) malzemeler hazirlanarak, farkli oranlarda iki boyutlu (2B) ve 3B
nano pargaciklar icerecek sekilde, CN ve grafenle katkilanarak tekstil {iriinlerini
kaplayacak forma getirilmislerdir. Sanayi tipi kullanima uygun, basingli sivi kompozit
tiipleri ile piiskiirtme yontemi kullanilarak kumag kaplama islemleri yapilmastir.

Kaplama isleminden sonra, ara yiizey ve dis yiizey bilgilerini igerecek sekilde birkag
Angstrom biiyiikliikten, nanometre ve mikrometre 6lceklerine kadar yapilar incelenerek
yapi-6zellik iliskileri kurulmaya calisilmistir. Yiizey ve ara yiizey yapi incelemelerinde,
agirlikli olarak SAXS yontemi kullanilmistir. Elde edilen kaplanmis kumaslarin EMD ye
kars1 kalkan etkisi olusturup olusturmadiklari, Dalga Kilavuzu Metodu kullanilarak test
edilmistir.

Insan kullanimina dogrudan sunulabilecek bu malzemelerin saglik acisindan bir sorun
olusturup olusturmayacaklarin1 belirlemek i¢in de arastirmalar baslatilmig ve kaplama
Oncesi/sonras1 kumas biyo aktiviteleri incelenmistir.

Displinler arasi bir ¢alisma olan bu tez kapsaminda, Universitemiz, Miihendislik Fakiiltesi,
Elektrik-Elektronik Miihendisligi Bolimii ve Fen Fakiiltesi, Biyoloji Boliimii bilim
insanlari ile is birligi yapilmistir.

Caligmanin sonucunda, bu tiir tekstil malzemeleri ile ilgili ilk kez nano 6l¢ekli yapisal Ar-
Ge faaliyetleri gergeklestirilerek, yapilan CN ve Grafen katkili polimer kaplama islemleri
ile 8-13 GHz araliginda EMD kalkanlama 6zelliklerinin ve antibakteriyel etkilerin yapi ile
iligkilendirilebildigi nano kompozit iiriinler elde edilebilmistir.

Grafen katkili polimer kaplanan kumaslarin yiizeyinde nano fraktal yapilarin olustugu, CN
katkili kaplamalarda ise, Cekirdek-Kabuk Silindir (Core Shell Cylinder) formunda nano
yapilarin bulundugu belirlenmistir. Fraktal model ile ylizeye dagilan grafen nano
olusumlar, yiizey iizerinde daha piiriizsiiz ve diizglin bir dagilimin elde edilmesine neden
olmus ve EMD kalkanlama 6zelliginin, ylizeyin her bir noktasinda daha uniform elde
edilmesine katkida bulunmustur.

ST kumas iizerine yapilan kaplamalar hem CN, hem de grafen katkilamalar i¢in ¢cok daha
diizgiin ve homojen elde edilmistir. Bu durum AFM ve EMD etkilesim testleri ile de
dogrulanmistir.

%4 CN-SG tekstil iiriiniinde, kaplamasiz SG’ye gore, 11-13 GHz frekansli EMD igin
sogurma en yiiksek degerde olup, yansimanin da en az olmasi, bu malzemenin bu frekans
bolgesinde goriinmezlik ¢alismalarinda kullanilabilecegini gdstermistir. Kaplama islemi ile
sogurma degeri, 0,2 den 0,3’e artarak %50 oraninda gelistirilmigtir. Ayrica, 8-13 GHz
araliginda gecirgenligin en az olmasi, CN-SG nin SG ye gore kalkanlama 6zelliginin de
artirtldiginin delili olmustur.

%4 Grafen-SG, 8,5-13 GHz araliginda EMD ler i¢in kaplanmigs kumasin yansitma
ozelliginin en fazla, gegirgenligi ve sogurmasinin ise en az oldugu belirlenmistir. Kaplama
islemi ile gecirgenlik degeri 1,2 den 0,5’e diiserek %33 artirilmistir. Yani baglangic
malzemesi olan SG ye gore daha iyi bir kalkanlama 6zelligi elde edilmistir.



%2 CN-ST malzemesi, 8-13 GHz araliginda, yansiticiligt en yiiksek, sogurma ve
gecirgenligi en diisiik olmasi nedeni ile EMD kalkani olarak onemli bir iiriin olma
ozelligine sahiptir. Kaplama islemi sonras1 gegirgenlik degeri 2,2 den 0,5’e diiserek %77
artirilmastir.

%2 Grafen-ST, 9,8-13 GHz araliginda daha az gecirgenlik gOstermis ve ortalama
gecirgenlik degeri 2,8 iken 1,4 degerine diiserek %50 oraninda kalkanlama 6zelligindeki
artisina neden olustur. Bu iriiniin aym zamanda, Gr(+) mikroorganizma olan
Staphylococcus aureus ve Gr (-) Escherichia coli iizerinde etkin bir biyoaktiviteye sahip
oldugu da gozlenmistir.

CN katkilt ST malzemeler icin CN katkilama orami arttik¢a, nano Olgekte Rg yarigap
degerlerinin (8,96 — 11,80 nm) ve olusan kiime boyutlarinin (24,63 - 34,29 nm) arttig1
belirlenmistir.

Bu calisma sonucunda elde edilen en degerli {iriin fiziksel, kimyasal ve biyolojik 6zellikler
agisindan %2 CN-ST malzemesidir. 8,96 nm yarigapli, homojen dagilimli, nano globular
pargaciklara sahip bu malzeme iyi bir EMD engeli olup aym1 zamanda cok iyi bir
mikroorganizma karsit1 6zellige sahiptir.
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Nowadays, in the environment that we live, the radiation pollution caused by common
applications such as high voltage power lines, communication and radar systems, systems
used for diagnosis and cure in medicine increase every day. Especially, negative impacts
like the existence of harmful electromagnetic waves (EMW) coming from space and
effective on air transportation, the increasing thickness of the ozone layer and the
expansion of the ozone hole etc. indicate that humankind will face much more harmful
effects of EMW.

In order to avoid these harmful effects of waves/radiation, some companies are carrying
out important R&D activities on textile. Several textile products manufactured from
composite and nanofiber materials which have organic, organometallic compounds and
potential to prevent EMW. Textile products should be coated with polymer to avoid such
disruptions and negative external impacts may occur during use which may disable the
EMW shield.

With this thesis study carried out in SWAXS Research Team of Hacettepe University
Physics Engineering Department, at first, the complex structures of EMW shield textile
products in the market were examined in nanoscopic scale with using Small Angle X-ray
Scattering (SAXS).

Pioneering work done with two types of a textile product as defined by the codes SG (Steel
Gray) and ST (Silver Twin) focused on. When selecting these two products, we choosed
the most powerful EMW shield and antibacterial properties products carefully. In addition,



whether they are also suitable for the surface properties of the polymer coating operations,
Atomic Force Microscopy (AFM) was determined using the method.

Following those, coating studies were carried out by using a special plastomer (plastidip)
doped with carbon nanotube and graphene which inside 2D and 3D nano particles.
Prepared with graphene and carbon nanotubes at different rates into dissolved private
polymer, a spray method was applied on textiles to coating.

After coating, the change in textile products’ EMW shield, structural changes in their
interfaces and their surface were examined from Angstrom to nanoscale and then, from
nanoscale to microscale. Mainly method was used SAXS for surface and inter surface
structures. Then, were tested Waveguide Methods for changing coated textiles EMW
shielding efficiency.

These materials which can be directly available for human consumption were determined if
they created a problem in terms of human health, bio activity before/after coating fabric.

An interdisciplinary study within the scope of this thesis, we collaborated with valuable
scientist of Department of Electrical and Electronics Engineering and Department of
Biology of Hacettepe University.

In the results of the study, for the first time such textile materials related to nano-scale
structural R & D activities performed and polymer which doped CN and Graphene coating
operations in the range 0-13 GHz made with the shielding properties and anti-bacterial
effects can be associated with the structure of the nano-composite products could be
obtained.

Graphene-doped polymer-coated fabric on the surface of nano-fractal structures formed, on
the other hand, CN-doped polymer-coated fabric on the surface of Core Shell Cylinder
nano-structures have revealed. The formation of dispersed nano-graphene on the surface
with the fractal model have caused to be obtained a uniform distribution on the surface
smooth and EMW shielding has contributed to achieve more uniform at each point of the
surface of the property.

Coatings on ST fabrics for both grafene and CN were obtained much more smooth and
homogeneous. In this case, it is verified by AFM and EMW interaction tests.

%4 CN-SG textile products have the highest value for absorption for 11-13 GHz EMW has
the highest value for absorption according to uncoated SG and has shown that have a
minimum of reflection of the material used in the study of invisibility in the region of this
frequency. Absorption value of the coated sample respect to uncoated one was increased
from 0.2 to 0.3 and so, 50% development was obtained by coating.

%4 Graphene-SG is a maximum reflectivity in the range of 8.5 to 13 GHz for EMW
beside materials permeability and absorption are a minimum. So, SG is better shielding
property which was obtained according to the starting material. Transmission value was
increased from 1.2 to 0.5 with 33% development after the coating.



%2 CN-ST material is high reflectance, low absorption and permeability in the range of 8
to 13 GHz. Therefore EMW shield has the distinction of being important as a product.
Transmission value was decreased from 2.2 to 0.5 with 77% increasing after the coating.

%2 Grafen-ST fabric materials are maximum reflectance, minimum absorption between in
the range of 9.8 to 13 GHz and it is revealed that much less compared (from 2.8 to 1.4 with
50% increasing) to an uncoated fabric is permeable. At the same time, this textile products
have effective bio-activity on Gr(+) Staphylococcus aureus and Gr (-) Escherichia coli
microorganisms.

It was determined that when CN doping rate of CN doped ST materials increased, Rg
semi-diameter values (8.96 — 11.80 nm) and cluster size (24.63 — 34.29 nm) also increased
at the nanoscale.

The most valuable product obtained as a result of this study in terms of physical, chemical
and biological properties was a 2% CN-ST material. 8.96 nm half-scale homogeneous
dispersion of globular particles of the material is the best EMW shielding and also it has a
very good anti-microorganism capability.

Vi
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1.GIRIS

Giliniimiizde yasadigimiz ortamlarda, yliksek gerilim hatlari, haberlesme ve radar
sistemleri, tipta teshis ve tedavi amacgli kullanilan sistemler gibi pek ¢ok uygulamalarin
neden oldugu radyasyon kirliligi gittikce artmaktadir. Ozellikle, havayolu ulasiminda etkin
olan uzaydan diinyamiza gelen (kozmik 1sinlar basta olmak tizere) zararli elektromanyetik
dalga (EMD) larin varligi, ozon tabakasindaki incelmenin artmasi ve var olan deligin
biiylimesi vb. olumsuz gelismeler, ileride insanoglu i¢in daha fazla zararli EMD etkileri ile
karsilagilacaginin da bir gostergesidir.

EMD kavrami, bir vakum veya maddesel ortamda kendi kendine yayilan dalgalarin genel
formu ile ilgili bir tanimdir. Elektromanyetik dalgalar, yiiklii bir par¢acigin ivmeli hareketi
sonucunda olusmus, birbirine dik elektrik ( E ) ve manyetik alan ( B) bilesenleri igeren ve
bu iki alanin olusturdugu diizleme dik dogrultuda (ExB) yayilan, yayilmalari i¢in ortam
gerekmeyen ve boslukta c 151k hiz1 ile yayilan enine dalgalardir.

Dalgalarin/Radyasyonun, zararli/istenmeyen etkilerinden korunmak i¢in bazi firmalar
(YSHIELD GmbH&Co.KG-Germany gibi) tekstil konusunda onemli Ar-Ge faaliyetleri
gerceklestirmektedir. Organik, organometalik 6zellikler tastyan EMD engeli olabilecek pek
cok kompozit ve nanofiber malzemeden iiretilmis tekstil rilinleri, yliksek maliyetlerle
tilketim piyasasinda yer almaya baslamistir. Bu irilinler yiiksek maliyetlerle satilmakla
birlikte, yapilar1 tam anlami ile kontrol altina almabilmis degildir. Oyle ki, bu tekstil
tiriinleri nem ve 1si1l etkiler altinda kolayca oOzelliklerini yitirebilmektedirler. Bu tiir
bozulmalarin ve kullanim sirasinda yapilarda ortaya c¢ikabilecek olumsuz dis etkilerin,
EMD engeli olusturma 6zelligini onlememesi i¢in bu tez kapsaminda, tekstil {iriinlerinin
polimerlerle kaplanmas1 amaglanmistir. Bu kaplama islemi ile ulasilmasi istenen hedefler,

1. Tekstil iirlinliniin korunmas1 ve nano Olgekte ideal sayilan polimer temelli kaplama
yapilmasi.

2. Kaplama iglemi ile EMD engeli olma 6zelliklerinin gelistirilmesi

3. Kaplama iglemi ile (biyoaktivite ozellikleri gibi) baska 6zelliklerin de gelistirilmeye
calisilmasi

4. Nano yap1 ve Ozellik iligkilerinin kurularak iiretim i¢in yeni olast formasyonlarin
belirlenmesi

5. SAXS yontemi ile bu tiir tekstil iiriinleri i¢in ilk kez nano 6lcekli yapt aragtirmalarinin
Ar-Ge amach kullanimi1

6. Grafen ve CN katkili polimer kaplama islemleri sonunda en iyi ozelliklere sahip
tiriinlerin belirlenmesi

seklinde 6zetlenebilir.



Universitemiz Fizik Miihendisligi Boliimii, SWAXS Arastirma Grubu’nda gerceklestirilen
bu tez ¢aligmasi ile dncelikle, piyasada bulunan EMD engeli tekstil {irlinlerinin karmasik
yapilart nanoskopik 6l¢ekte incelenmistir. Ardindan EMD engeli olma 6zelligini artirma
olasilig1 olan farkli nanokompozit polimerler ile kaplama c¢aligmalar1 baglatilarak, yapisal
ozellikler (arayiizeyleri ve dis yiizeyleri icerecek sekilde birkag Angstrom biiytikliikten,
nanometre ve mikrometre skalalarina kadar) incelenmis ve yapi-Ozellik iligkileri
belirlenmeye calisilmistir. Yiizey ve ara yiizey yapi incelemelerinde, agirlikli olarak SAXS
yontemi kullanilmistir. Gergek uzayda goriintiilleme (Mikroskopi) yontemleri de, mikro
diizeyde yapisal bilgilere ulagsmak i¢in tercih edilmistir.

Yapilan kaplama islemlerinin molekiiler, nano ve mikro boyutlarda homojen olup
olmadig, yiizey ve arayiizey Ozelliklerinin giinliik kullanima uygun olup olmadigi ve EMD
engeli olma o&zelliklerinde bir degisim/gelisme gozlenip gozlenmedigi de ayrica
belirlenmistir. Insan kulanimi ve teknolojik {iriin olarak tanimlanabilmeleri igin
biyoaktivite ¢aligmalar1 da yapilmis ve sonugta gram pozitif ve gram negatif mikrobiyal
yapilara karsin biyo aktiviteler de belirlenmistir.

Tezin igeriginde sunulan bilgilerden de anlasilacag: iizere, teknolojik kullanim hedefi ile
onci sayilabilecek Ar-Ge galigmalar1 gergeklestirilmistir.

2. ELEKTROMANYETIK DALGA VE ELEKTROMANYETIK
DALGA KALKANLAMA

2.1. Elektromanyetik Dalga Kavram

EMD kavranu ilk kez J. Clerk Maxwell ile ortaya atilmig, daha sonra Heinrich Hertz ile
deneysel olarak varliklar1 ispatlanmistir. Maxwell, elektrik ve manyetik alanlarin dalga tipi
yapilarin1 ve simetrilerinin oldugunu agiga ¢ikararak, alan dalga denklemlerini tiiretmistir.
Maxwell, 15181n hizinin, EM dalgalarin hizlariyla ayni1 olmasindan dolayi, 1518in yapisini da
bir EMD olarak tanimlamigtir. Bu tanimlamalara gore, hareketsiz bir elektrik yiikiiniin
etrafinda sadece elektrik alan olusturulurken, ivmeli hareket eden elektrik yiikii ile elektrik
alana ek olarak bir de manyetik alan olusturulabilir. Bu alanlarin birbirlerine dik olarak es
fazli salinimlar1 ile EMR ortaya ¢ikar.

Maxwell denklemlerine gére, EMD, temelde bir yiikiin belirli bir dogrultuda harmonik
hareket yapmasi sonucu olusur. Faraday' in ortaya attigi, elektrik alan kuraminda ise,
durgun bir yiikten uzayin her yoniine elektrik alan kuvvet noktalar1 sacilir. Bu noktalar
ayn1 yiikten belli dogrultularda sagildiklar i¢in elektrik alan kuvvet noktalar1 birleserek bir
dogru halini alirlar. Bu dogrulara elektrik alan kuvvet ¢izgileri denir.

Sayfa diizleminde bulunan bir durgun pozitif yiikii ele alirsak, pozitif yiikii, sayfa
diizlemini dik kesen bir dogrultuda, once sayfa diizleminden igeri dogru, sonra da sayfa
diizleminden disar1 yonde ivmelenecek sekilde, siirekli bu sirayla giden bir harmonik
hareket diizeni olusturulabilir. Boylece, ylikten ¢ikan elektrik alan kuvvet noktaciklarinin
yiikten ayrildiklar1 konum siirekli degisime ugrar. Yukar1 asagi salinim hareketi yapan



yiikkten pesi sira sagilan noktalar bir dalgasal hareket goriintiisii olusturacak sekilde bir
yoriingede yiikten uzaklagmis olurlar.

Sonugta, bir yiik sabit bir hizla hareket ediyor yada durgun ise elektrik alan kuvvet cizgileri
yayinlarken herhangi bir salinim durumunda ise elektrik alan kuvvet dalgas1 yaynlar.

fvmeli sekilde asag1 ve yukarr hareket eden pozitif yiilk, Maxwel denklemlerine gore
uzayda da elektrik alan degerinde ivmeli bir degisime neden olur. Maxwell denklemlerinin
aciklamalarina gore uzay elektromanyetik eylemsizlige sahiptir ve ivmelenmis sekilde
artan ve azalan elektrik alani bir diizen i¢inde dengelemesi i¢in uzayda meydana gelen
manyetik alan kuvvet ¢izgileri siddeti de harmonik olarak degisir.

Sonugta, manyetik alan kuvvet ¢izgilerinin siddeti bir dalgasal hareket gorlintiisii gibi
goriiliir. Pozitif yiik salinim yaparken hareket yonii siirekli degistigi i¢in elektrik alana dik
olan manyetik alanda devamli yon degistirecektir. Bu sebepten dolay1 da manyetik alanin
yon degistirmesi de manyetik kuvvet cizgilerinin olusmasina sebep olacaktir. Bunun
sonucunda da bir elektromanyetik dalga olan 1518 yapisi olusacaktir. Sonug olarak,
"salinimli hareket yapan her yiikkten EMD yayilir" denir. Maxwell matematiksel
yontemlerle bunu kanitlayan isim olmustur. Manyetik alan ve elektrik alani kuvvet
noktaciklariin ytlikten uzaklasirken uzayda hareket etmeleri, 151k hiziyla(c) gerceklesir. Bu
nedenle, elektrik ve manyetik alan kuvvet noktalarinin birlikte davranip dalgasal bir
harekete neden oldugu elektromanyetik radyasyonun hareket hizi, vakum ortamli uzayda,
151k hiz1 ile tanimlanir. Elektromanyetik dalgalarin yayilim hizinin biiyiikliigl, uzaydaki
hizi ne olursa olsun, her bir gézlemci i¢in ayni degerdedir. Bu temel bilgi ile Albert
Einstein gorelilik kuraminin temellerini atmistir. Sekil 2.1 de bir EMD nin alan bilesenleri
ve yayilma dogrultusu gosterilmistir. Bu gosterimden de anlasilacagi tizere, Manyetik alan,
elektrik alan bilesenleri ve dalganin yayilma dogrultusu birbirine diktir.

A Elektrlk alan

Sekil 2.1. Manyetik Alan, Elektrik Alan ve Dalganim ilerleme Y 6nii



Elektromanyetik dalgalar, sahip olduklar1 frekanslara, dalga boylarina veya enerjilerine
gore smiflandirilabilirler. Enerjileri ( E ) frekanslar (v) ile dogru orantili olup, dalga boyu
(A) ile ters orantili bigimde degisir ( E = h¢/A = hv) . Asagida, bu dalga siniflandirmalari,
en diisiik enerjili EMD den ( radyo dalgalarindan ) baglanarak artacak sekilde siralanmustir.

Radyo Dalgalart

Elektriksel iletken bir anten yardimi ile elektriksel yiiklerin ivmelendirilmesi sonucu
olusturulurlar. Iyonosfer tabakasi tarafindan da yansitilabilirler. Tugla ve beton gibi
malzemelerden rahatlikla gecerken, dalga boylar1 0,3 m — 1 km arasinda degisebilir.

Mikrodalgalar

Mikrodalga firinlar ve bazi elektronik aygitlarda rahatlikla tretilebilirler. Salinim yapan
manyetik dipoller ile olusturulabilirler. 0,3 m — 1 mm arasinda dalgaboyuna sahiptirler.
Atom ve molekiillerin incelenmesinden, radar sistemlerine kadar bir c¢ok alanda
mikrodalgalar kullantlir.

Kizil Otesi Isinlar

Sicak cisimler kizil otesi 1smlar yaymlarlar. 1 mm — 7.107 m arasinda dalgaboyuna
sahiptirler. Saglikta saglam ya da hasarli uzuvlarin teshisinden, gece goriis kameralarina ve
televizyon kumandalarina kadar bir ¢ok alanda kullanilabilirler.

Gortiniir Is1k

Insan goziiniin algilayabildigi 1siktir. 4-107 m —7-107 m arasinda dalgaboyuna sahiptirler.
Insan gozii igin, Kirmizi- Mor 151k araliginda goriis saglarlar.

Mor Otesi Isinlar

Bu tiir 1gmlarin kaynagi genelde giines gibi yiiksek enerji kaynaklaridir. 4-10"'m-6-10" m
arasinda dalgaboylar1 vardir. Yeryliziine ¢ok az miktarlarda ulagsmasina karsin, giines
carpmasinin nedeni bu isinlardir.Insan saghigini tehdit ettikleri igin UV engeli olusturan
kremler ve tekstil tirtinleri de bilim insanlari i¢in Ar-Ge odaginda olan malzemelerdir.

X - Isinlar

Hizlandirilmis elektronlarin metal bir hedefe ¢arptirilip durdurulmas: ile veya atomik ic
yorilingelerde olusturulan elektron bosluklarinin, iist yoriinge elektronlar: ile doldurulmasi
sonucunda ortaya ¢ikarlar.

Sekil 2.2. de X-Ismlarmin elde edilme diizenegi ile ilgili basit ve temel bir gosterim
bulunmaktadir. Tezin 4. Bolimiinde, bu 1sinlar ile ilgili daha ayrintili bilgilere
ulagilabilir. Ozellikle, bir kag A’luk atomik bag 6lceginden, 1000 A gibi nanoskopik
boyutlara kadar yapisal bilgilere ulasmak icin kullanilan 1ginlar bu siniflandirmada yer alir.
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Sekil 2.2. X Isinlarinin Olusumu
Gama Isinlart

Dogal ve yapay radyoaktif maddelerin ¢ekirdek reaksiyonlarinin sonucudur. Gama 1sinlari
tagidiklar1 enerji bakiminda c¢ok tehlikeli ve canlilara zararh etkileri vardir. 10 m - 10"
m arasinda dalgaboyuna sahiptirler.

Elektromanyetik Dalga Ozellikleri

— Yiikli cisimlerin ivmeli hareketleri sonucu olusurlar.

— Elektrik ve manyetik alanlar birbirine diktir.

— Isik hiz1 olan 300,000 km/s hizla yayilirlar.

— Yiikleri yoktur.

— Uzerlerinde yiik olmadig1 icin elektrik ve manyetik alan herhangi bir etki etmez.
— Enerjilerini formiile edersek; E=h-v ile bulunur.

— Farkl1 ortamlarda hizlar1 da farkli olur.

— Sogurulabilir olduklari i¢in cisimleri sogurulduklarinda 1sitirlar.
— Enine olan dalgalardir.

— Elektrik ve manyetik alanlar1 ayn1 fazdadir.

—E=B.c dir.

— Polarize edilebilmektedir.

— Yansima, girisim, kirinim ve kirilma yapabilirler.

— Boslukta yayilirlar.



2.2. Elektromanyetik Kirlilik

Elektromanyetik kirlilik giinliik hayat igerisinde c¢evremizde mevcut olan EMD
yogunluguna bagli olan bir Kirlilik olarak kabul edilmektedir. Elektromanyetik kirliligin
olugmasinin nedenleri;

1-Televizyon ve radyo yayinlari

2- Telekom, GPS, radar, uydu

3- Yiiksek gerilim hatlar1

4- Elektrik dagitim hatlari, elektrikli ve hizli trenler
5-Endiistri, medikal, arastirma cihazlari: X-Ray, 1siticilar

Glnliik hayatta sik¢a kullanmakta oldugumuz ve elektrik ile ¢alisan aygitlarin viicudumuz
tizerinde olumsuz etkilere neden oldugu goriilmetedir. AC motorlar, bilgisayarlar,
yazicilar, dijital devreler, modemler, akilli telefonlar ve yiiksek voltaj hatlar1 gibi birgok
ara¢ ve gerecin neden oldugu EMD dalgalarinin insan viicudu tizerinden zararli etkilerinin
azaltilmas1 ya da bunlarin kaldirilmasini saglayacak kalkanlama ozelligi olan tekstil
malzemelerine ihtiyag¢ artarak devam etmektedir [1].

Diinya Saglk Orgiitiiniin sagladig: verilere gore giinliik hayatta kullandigimiz elektrikli
alet ve gereglerin elektrik alan siddetleri Cizelge 2.1. ‘de verilmektedir.

Cizelge 2.1. Sik Kullanilan Ev Aletlerinin Neden Olduklar1 Elektrik Alan Siddetleri[1]

Stereo radyo 180
Utid 120
Buzdolabi 120
Mikser 100
Tost makinesi 80
Sac¢ kurutma makinasi 80
Renkli TV 60
Kahve makinasi 60
Elektrikli stipiirge 50
Elektrikli firin 8

AmEul 5

2.3. Elektromanyetik Dalgalarin insan Viicudu Uzerindeki Etkileri

Elektromanyetik Radyasyon (EMR), dalga 6zelligin de olan radyasyonlar olarak gosterilir.
EMR, dalga boyu ve freakans degerleriyle agiklanirken boslukta yayilabilme 6zelligine de
sahiptir. EMD’ler, boslukta hizi 1s1k hizina esit ve 300,000 km/s hizla yayilirlar. EMD hizi,
dalga boyu ve frekans arasindaki denklemsel bir iliski mevcuttur ve bu iliski asagidaki gibi
agiklanmaktadir.

Isik Hiz1 (3x10"%m/s)= Frekans (1/s) x Dalga Boyu (cm)



Dalga boyu ¢ok kiigiildiigiinde bu dalgalar dalga gibi degil de enerji kiimesi gibi davranir.
Bu enerji kiimelerini ise kuantum veya foton olarak adlandirilmaktadir. Bu tipteki
EMR’lere X ve gamma i1sinlari denilirken bunlarin enerjileri ¢ok yiiksektir ve bu isinlar
molekiillere c¢arptiginda onlart iyonlagtirarak, molekiil yapisim1 bozarak olumsuz
biyokimyasal tepkimeler sonucunda kanser olusumunu kolaylagtirabilmektedir. Yapilan
calismalarda X-iginlarina ve gamma 1sinlarina maruz kalan insanlarda kanser olma riski
yiiksektir. “Iyonlastirici Elektromanyetik Radyasyon” seklinde tanimlanarak literatiire
girmislerdir. Bir diger EMR grubu ise, Iyonlastirmayan Elektromanyetik Radyasyonlar
grubudur. Bu grup i¢ine giren radyo dalgalari, mikro dalgalar, kizil Gtesi radyasyon,
gorliniir 1g1mlar ve laser 1sinlari, ultraviyole 1sinlar1 olmak tizere siralanirlar. Dalga boyu
olarak, insan viicut kalinlig1 i¢ine diisen mikro dalgalar ve altindaki 1sinlarin (kizil 6tesi
radyasyon, goriinlir 1s1nlar ve laser 1sinlari, ultraviyole isinlar1) insan viicuduna verdigi
zararlar yapilan arastirmalarla belirlenmistir. Mikro dalgalarin pisirme 6zelligi, infrared
isinlarinin g6z mercegine, gorlinlir 1smlarin géz dibine, ultraviyole isinlarinin deriye
verdigi zararlar herkes tarafindan bilinmektedir. EMD’lerin varligi yiiksek iletkenlik
ozelligine sahip insan bedenine énemli 6l¢iide zarar vermektedir. Birlesmis Milletler artik
su, hava ve ses kirliliginden sonra dordiincii kirlilik olarak elektromanyetik kirliligi
yerlestirmistir. Elektrik dalgasi ve manyetik dalgadan olusan EMD, hiicre zarina isleyerek
Na/K gibi iyon dagilimlarini degistirmekte ve melatonin salgisinin azalmasina neden
olmaktadir. Bunun sonucu olarak da viicut 1sisinin yilikselmesine ve viicut dengesinin
bozulmasina sebep olmaktadir [2]. Akilli telefonlarmmin ve baz istasyonlarinin yaydigi
radyasyonun insan {izerinde olusturdugu etkiler i¢in SAR degeri kavrami ortaya ¢ikmustir.
SAR yani Spesifik sogurma hizi bu kuruluslar tarafindan standartlara baglanmustir.
“Ortalama bir insan viicudunun sicakligini 1°C arttiran EM enerji sogurulmasinin zararli
oldugu” temel kabul edilmistir. Burada normal bir insanda kilogram basina dokularin
sogurabilecegi maksimum giic 4 W olarak saptanmistir. Fakat bu deger calisan insanlar
icin 0,4 W/kg SAR, normal yasamlarini siirdiiren halk i¢in 0,08 W/kg SAR degerinde
belirlenmistir. Bu deger ise gilivenlik sinir1 kabul edilmistir.

Ote yandan EM alanlar igerisinde uzun siire kalan hayvanlar iizerinde yapilan deneylerde
hayvanlarin olumsuz etkiler ile karsilagtiklar1 belirlemistir. Calisanlar iizerine yapilan
calismalar ile de EM etki alanlarinda kalan bu insanlarda kan ve beyin kanseri vakalarinin
normal insanlardan daha yiiksek oldugunu goriilmiistiir. Bu s6z konusu alanlar, 50 kV
tizerinde AC akim tasiyan hatlar veya indirme merkezlerinde yapilan deneylerdir. Daha
diisiik diizeydeki etkilenmeler, fon makineleri veya akilli telefonlar gibi kullanimlar heniiz
aragtirmalarla net bulgular bulunmamistir. Ancak bu durum ilerde ortaya ¢ikabilecek
sorunlarin olmayacagi anlamina gelmemektedir. Konu ile alakali riskler ve alinmasi
gerekli 6nlemler konusunda galismalar birbirinden bagimsiz fakat farkli bilim dallarinda
yapilmakta ve halkin bu konuda bilingli bir halde olmasi i¢in ugrasilmaktadir [2].

EMD etkisine maruz kalan insanlarda bas agrilari, kusma, reflekslerde zayiflama,
yogunlagsma bozuklugu, halsizlik, hafiza kaybi, gogiis agrisi, kas ve eklemlerde agri, diisiik
veya hiper tansiyon, nefes alma sikliginda degisim, siniizit, astim, bronsit, kasinti, yanma,
ciltte tahris, ylizde kizariklik, g6z yanmasi, gérme bozuklugu, sindirim sorunlari, burun
kanamalari, kulak ¢inlamasi, sa¢ dokiilmesi, koku alma duyusunda bozulma gibi
olumsuzluklarin sik sik ortaya ¢iktig1 belirlenmistir. Ayrica ilerki donemlerde kanser, sinir
hasarlari, beyin hasarlar1 ve bebek diisiiklerine neden olabilecek problemler gériilmektedir

[2].



2.4. Elektromanyetik Kalkanlama

Kalkanlama, elektrik ve elektronik miihendisliginde ekranlama ile agiklanmakta
oldugundan burada ekranlama terimi de kullanilmistir. Ekranlama, bir cihazdan igeri veya
disar1 dogru giren veya ¢ikan istenmeyen alanlarin azaltilmasi i¢in kullanilmaktadir. EE
(ekranlama etkinligi) veya SE (shielding efficiency) ekranlamanin ne derece etkili
oldugunu gosteren bir parametre iken etkisi desibel (dB) olarak ifade edilmektedir. EE
degeri belirlenirken asagidaki hesaplamadan faydalanilir.

SEgg =10 |091o (Eénce/ Esonra)

Formiil iginde yer alan “Once” ve “sonra” gibi indisleri, ekranlama kalkani yokken ve
varken ayni noktada dlgiilen elektrik alan genligini gostermektedir [3].

Yiiksek SE degerleri iyi ekranlama etkinligini gostermekte, negatif SE ise rezonans yani
ekranlamadan ¢ok isaretin kuvvetlenmesini gostermektedir [4].

Yansima Elektromanyetik Dalga
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Sekil 2.4. Ara Yiizeyi t Kalinhiginda Olan Bir Duvar igin Ekranlama Bilesenleri

Sekil 2.4’ te ara yiizeyi t kalinliginda olan bir duvarda ekranlamanin nasil bir yol izledigi
gorlilmektedir. Ara yiizey kalinligi t olan kalkanlanmuig bir duvar EMD’yi ii¢ Yyolla
giigsiizlestirmektedir. Duvardaki yansimalar, duvar igerisindeki devamli olarak gergeklesen
yansima kayiplari ile duvar i¢indeki sogurulmalardir.

Ekranlama, malzemelerin cinsi ve 6zelliklerine, ¢alistigi frekansa ve kaynaklarin tamamina
baghdir. Ancak, bununla birlikte girisim kaynaginin konumu, elemanlarm birbirleri
arasindaki baglantilar1 ve ekran iizerinde bulunan yapisal delikler ve bosluklar vb. baska
etkenler de Onemlidir. Diisiik frekanslarda (f < 30 MHz) manyetik kalkanlama igin
onemlidir ve manyetik ekranlamada zayiflama, frekans ile artmaktadir.

Ekranlama i¢in se¢ilecek malzemeler {i¢ grupta gruplanabilir:

1. Performansi yiiksek malzemeler: Celik, paslanmaz ¢elik, bakir gibi malzemelerden
yapilan tamamen metal kapli kutular (80-120 dB ekranlama etkinligi)



2. Standart performansli malzemeler: Igerisinde iletken metal tabakalar ya da metal
pargaciklar bulunan plastikler (20-40 dB ekranlama etkinligi)

3. Zayif performanslhi malzemeler: Metallestirilmis kumaglar, iletken kagit malzemeler
(iletken polimerler), (15-30 dB ekranlama etkinligi)

Pratikte verilen ekranlama etkinligi degerlerinin diizgiin bir sekilde anlasilabilmesi igin
Cizelge 2.2.” de veriler verilmistir. Cizelgeden goriilecegi iizere ekranlama ortalama 30 dB
olarak kabul edilmektedir. Bununla birlikte uygulamada bir¢ok zararli etkiyi 40 dB
ekranlama etkinligi ile ¢ozebilirken, askeri uygulamalarda 100 ila 120 dB arasinda
ekranlama etkinligi daha ¢ok tercih edilir. Internet ve telefon kablolamalarda kullanilan
sartnamelerde bu degerler 80-90 dB civarindadir.

Cizelge 2.2. Baz1 Ekranlama Verileri (E: EM alan, P: EM gii¢)[2]

Ekranlama(SE)iaB)| Eg,/E;; (%) Pa/Pic %) Aciklama
10 32 10 Kot

20 | 10 | | Alt sinur

30 3.6 0.1 Ortalama
60 | 0.1 0.0001 | Iyi

90 0.0031 0.001 ppm Cok 11

120 0.0001 0.000001 ppm {"}lagan st

Kalkanlama ig¢in malzemenin ozelliklerine gére ¢ok farkli tiriinler kullanilmakta olup,
kalkanlama kalitesi malzemenin performansma bagli olmakadir. Malzeme se¢iminde
tizerinde durmamiz gereken en 6nemli etmenler asagidaki gibidir.

-Ana malzemelerin cinsi ve 6zellikleri (maksimum ekranlama maksimum performans).
- Stireksizlik bolgeleri belirleyicidir.

- Malzemede bulunan kusurlar delik, agiklik, ¢atlak vb.

-Malzemeye uygun dis yilizey kaplamasi, iiretilme kapasitesi, maliyet ve 1s1l denge.

- Galvanik uyumluluk ve paslanma direnci [2].



3. DENEYSEL CALISMALARDA KULLANILAN MALZEMELER

Elektromanyetik uyumluluk (EMC, electromagnetic compability) bir cihazin veya sistemin
herhangi bir elektromanyetik ortamda bir girisime sebep vermeden ya da diger
girisimlerden etkilenmeden ¢alismaya devam etmesidir. Diger bir deyisle, EMC, cihaz ve
sistemlerin hedeflenmis calisma kosullarinda hedeflenen kosullara higbir etki altinda
kalmadan calisabilme yetenegidir. Elektromanyetik uyumluluk, elektromanyetik kirliligin
yayginlagsmasi ve elektronik arag ve gereglerin elektromanyetik alan ile etkilesimlerin
artmasiyla birlikte 6nem kazanmistir. Kullanim alanlarina gore iki ana grup altinda
elektromanyetik radyasyondan korunma igin fretilen tekstil {irlinlerinin yiizeylerini
incelemek miimkiindiir. Bu ylizeyler,

1. Tekstil ylizeylerinin saglik sektoriinde kullanilmast,
2. Tekstil iirlinlerinin endiistri ve savunma sanayisinde kullanilmasi olarak siniflandirilir.

Ekranlama, ¢evremizi tamamiyla kusatan EMD’lerin neden oldugu zararlarin azaltilmasi
icin kullanilan baglica yontemlerden birisidir. Ekranlamay1 tanimlarken cihaz, platform
(ucak, gemi vb.), yap1 (oda, bina vb.) veya canli bir organizmanin zararli EM dalgalarindan
izole edilmesi seklinde ifade etmek mumkiindiir. Ekranlama i¢in kullanilmasi diisiiniilen
malzemenin, dalgalarin malzemeye niifuzunu mimimize etmek ig¢in, iyi elektrik
iletkenlige ve manyetik enerjiyi 1siya ¢evirmek i¢in, yiiksek manyetik gecirgenlige sahip
olmalidir. Ekranlama i¢in kullanilan klasik metal malzemelerin, esnekligindeki
sinirlamalar, agirliginin fazlaligi, korozyon ve verimliligini ayarlama zorlugu gibi cesitli
dezavantajlar1 bulunmaktadir. Bu nedenle, ekranlamada giiniimiiz sartlarina uygun olarak
daha hafif, esnek ve daha diisitk maliyetli olan tekstil iirtinlerini tercih etmemize neden
olmustur [5].

Literatiirde, EMD’lerin ekranlama 6zelligine sahip dokuma kumas yapilar ile ilgili ¢esitli
caligmalar bulunmaktadir. Cheng ve arkadaslarmin gelistirdigi, merkezinde paslanmaz
celik tel, orgli lifi olarak da paslanmaz celik, elyaf ve kevlar ipliklerin kullanildig:
kumaslar tiretilmis ve kumaslara EMD engelli olma 6zellikleri kazandirilmistir [6].

Daha sonra kaplama methodu ile merkezde bakir, lif olarak da paslanmaz ¢elikli kompozit
iplikler kullanilan kumaglarin {iretimine gecilmistir. Bdylece, bu malzemelerin kullanimi
ile dretilen tekstil triinlerinn elektromanyetik radyasyona karsi koruma sagladigini da
gosterilmistir [7].

Yapilan bu ¢aligmalarin teknolojik olarak ileri asamalarinda, Ueng ve Cheng, kompozit
ipliklerle trettikleri kumaslar tizerine odaklanmiglar ve elektromanyetik ekranlama,
elektrostatik desarj yapabilme 6zelikleri ile ilgili Ar-Ge ¢alismalarin1 da baslatmiglardir.
Bu ¢alismalarla kumasin siklig1 ve yapisal konstriiksiyon tasarimlarindaki farkliliklar1 ve
yapisindaki iletken madde degisikliklerinin ekranlama iizerinde farkliliklar olusturdugunu
da belirlemislerdir [8].

Bunlarin disinda, bir¢ok arastirmact da tekstil malzemeleri iizerine polimerik kaplamalar
yaparak EMD engeli 6zeliklerini gelistirme iizerine halen ¢aligmaktadir [9].
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Sekil 3.1 de bu tez kapsaminda ilk kez ¢alisilacak, teknolojik iiretim ile elde edilen EMD
engeli olma 6zelligi olan tekstil iiriinleri kumaslarin genel goriiniimleri ve ¢alisma kodlar
verilmistir.

2) Silver Twin , 5) Silver Tulle , 6) Steel Gray 9) Silver Cloth
11) Steel Twin  21) Silver Cloth-5

Sekil 3.1. Bu Tezin Oncii Calismalarda Kullanilan Kumas Ornekleri, Kodlar1 ve Katolog
Isimleri

Bir Alman tekstil firmas1 olan YSHIELD tarafindan {iretilen teknolojik kumaslar, Venart
LTD. STI. aracihig ile tedarik edilmistir. Kumaslarin kataloglarindaki EMD kalkanlama
ozellikleri 5 - 57 dB, ve 1 GHz degerleri ile karakterize edilmistir.

Bu tez ¢alismasinda, Sekil 3.1.’de goriilen 6rneklerden 2 ve 6 numarali kumaslar {izerinde
ayrintili calismalar yapilmistir. Bu kumaslarin se¢iminde en etkili yol, RF bdlgesinde en
iyi engel olusturan kumaslarinin 6lgiimlerimiz sonucunda belirlenmesi olmustur. Ayrica
tezin 5.4. AFM Olgiimleri béliimiinde, belirtilecegi iizere, yiizeyi polimer kaplama
islemlerine en uygun olan 6rneklerin se¢imi de bu iki 6rnege yonelim de etkili olmustur.

3.1. Steel Gray (SG) ve Silver Twin (ST) Kumaslar
3.1.1. Steel Gray (SG)

Calismalarimiz sirasinda kullandigimiz Almanya merkezli YSHIELD® sirketinin iiretimi
olan Steel Gray tiiller pamuk, polyester ve paslanmaz celik igerikli olup aktif satis1 bulunan
ve kullanimi1 yaygin olan kumaslardir. Etkin kalkanlama etkisi 35dB kadar olan bu
kumaslar tip, endiistri, sanayi, veri koruma ve Ar-Ge alanlarinda kullanilmaktadir. Bu
alanlarin disinda giiniimiizde ev ve giinliik yasamamizda da hayatimiza artik bu tiir {irtinler

girmektedir. Ev dekorasyonu, tiil ve perdeler, elektrik topraklama vb. alanlarda karsimiza
¢ikmaktadir [10].
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VSHIELD StesiiGrayg [
Sekil 3.2. SG Kumas [10]

Sekil 3.2.’de gorselleri verilen SG kumaslar i¢in firma tarafindan saglanan teknik veri
Cizelge 3.1.’da verilmistir.

Cizelge 3.1. SG Kumaslarm Teknik Ozellikleri

Genislik 150 cm, £2 cm
Zayiflatma 35 dB, iki katmanli 50 dB
Renk Gri

Hammaddeler

% 40 pamuk, %30 polyester, % 30
paslanmaz celik

Yiizeysel Kiitle Dagilimi 120 g / m?
Boyut Stabilizesi +3%
Yiizey Iletkenligi 100-800 ohm
T i 1
10
20
50
60
70
80
90
o

CBRADIO =
v
RADIO
2m
TV
DVB-T
T-DAB

TETRA

70cm

umTs
WLan

LTE
WLan
Radar
WLan
Radar

25l
g

RADAR
GSM 1800
WiMAX

Avigation
Military

GSM 900
Radio link

Sekil 3.3. SG Frekans-dB Grafigi [10]
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3.1.2. Silver Twin (ST)

YSHIELD® sirketinin bir bagka iirlinii olan Silver Twin kumasimiz ise pamuk, polyester
ve giimiis igerikli olup, 6n tarafimi pamuklu kumas, arka tarafi ise giimiis polyester fiber

seklindedir.
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Sekil 3.4. ST Kumas [11]

Daha ¢ok perde ve pencerelerde kullanilan bu kumas tiirii SG kumasa gore daha etkin
ekranlama imkani saglamaktadir. 57 dB engelleme ile daha kullanisli fakat dayaniklilik ve
renk seceneginden dolay1 lekelenme fazla oldugu igin dezavantajlart olan bir iiriindiir [11].

Sekil 3.4.°da gorselleri verilen ST kumaslar i¢in firma tarafindan saglanan teknik veri

Cizelge 3.2.’da verilmistir.

Cizelge 3.2. ST Kumaslarin Teknik Ozellikleri

Genislik 150 cm, £2 cm
Zayiflatma 57 dB
Renk On taraf agik gri, arka giimiis. Giimiis

oksidasyonuna bagli olarak on taraf
cok az renk kaybina ugrayabilir.

Hammaddeler

% 50 pamuk, % 35 polyester, % 15
gumiis

Yiizeysel Kiitle Dagilimi 150 g / m?
Boyut Stabilizesi +3%
Yiizey iletkenligi 0.25 ohm/ing
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Sekil 3.5. ST Frekans-dB Grafigi [11]

3.2. Grafen ve Karbon Nanotiip (CN) Katkilanms Plasti-Dip (Plastomer)

Deneylerimizde kullanmis oldugumuz piyasada Plasti-Dip boya olarak bilinen Sintag
markal1 330-51-T Plastomer ana ¢aligma tirlinii olarak kullanildi.

ksilen
CAS numarasi: 1330-20-7

40-60%
EC numarasi: 215-535-7

Siniflandirma T.C. 28848
Alev. Sivi 3- H226

Akut Tok. 4- H312

Akut Tok. 4- H332

Cilt Tah. 2- H315

CAS numarasi: 64742-82-1

White Spirit, nafta (petroleum), hidrodestilfiirize s

2540%
EC numarasi: 265-185-4

Siniflandirma T.C. 28848
Muta. 1B- H340

Kans. 1B- H350

BHOT Tekrar. Mrz.1- H372
Asp. Tok. 1- H304

Sekil 3.6. Plastomer Karisim Bilgisi

Plasti-Dip; kaplama, koruma ve renk degisimi amaciyla kullanilan, genis seg¢enekli renk
kartelasina sahip, kolay ¢ikarilabilir, hava kurumali bir plastik kaplamadir. Cizelge 3.3.’de
detayli olarak teknik 6zellikleri verilmistir.
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Cizelge 3.3. Plastomer Teknik Verileri

Goriiniim Renksiz Sivi
Renk Renksiz

Koku Karakteristik
Bagil Yogunluk 0.86 g/mL, 20 °C
Coziiniirliik Suda Coziinmez
Viskozite 50 KU, 20 °C

Sekil 3.7. Plasti-Dip ve Uygulamalari

Cesitli kaplama yontemleri ozellikle sicak daldirma, sicak eriyik, piiskiirtme, elektro
transfer yontemi, ALD (Atomic Layer Deposition), atmosferik plazma, magnetron
sputtering vb. yontemler gesitli ¢alismalarda kullanilan ortak yontemlerdir [12].

Bizim caligmalarimiz sirasinda kullandigimiz Plasti-Dip malzeme, basit basincl tiiplerde
puskiirtme yontemiyle kaplama yapmamiza olanak saglamistir.

Araglarin rengini degistirmek, koruma ve kaplama amaciyla her tiirlii ylizeyde kullanilan
bu triinii elimizde bulunan Nanografi markali CN ile %2, %3, %4 ve Grafen ile %2, %4,
%06 oranlarinda karistirilip, basingli tiipler icine dolduruldu.

CN ve grafen bazli kompozit kaplamalarda gesitli polimerler kullanildigi daha onceki
calismalarda bircok kez kullanilmis ve iyi sonuglar alinmasima sebep olmustur. Ozellikle
CN ¢ok bilinen PA (Poliamit), PC (Polikarbonat), PE (Polietilen) polimerle iyi nano
yapilar olusturmustur [13][14].

| nanografi

Grafen

Sekil 3.8. Nanografi Firmasi1 Grafen ve CN Ornekleri
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Sekil 3.8.’de goriilen deneylerde kullandigimiz Cok Katmanli Karbon Nanotiipler (Multi
Wall Carbon Nanotubes (MWCNT)) igin Cizelge 3.4.’de Cizelge 3.5.’de ise Grafen igin
teknik Ozellikler verilmistir.

Cizelge 3.4. MWCNT CN Ogzellikleri

Ortalama Cap 5-10 nm (TEM 6l¢iimii)
Ortalama Uzunluk 10-30 pm (TEM olglimii)
Karbon Saflig1 95+% (TGA olctimii)

Cizelge 3.5. Grafen Ozellikleri

Cap 5-10 nm
Kalinhk 5-10 nm
Ozel Yiizey Alam 150 m“/g
Saflik <99%
BulkYogunlugu ~0.05 g/cm®
Raman Spectra ID/IG Oram 0.08

CN ve Grafen 2000’ler den sonra cok fazla malzeme igerisine eklenerek c¢esitli
calismalarda o6zellikle kompozit kaplamalarda kullanilan ve aranilan bir malzeme olmaya
baslamustir. Ozellikle polimerle olan iliskileri sebebiyle CN ve grafen bir yap1 malzemesi
i¢in ¢alismalarda kullanilmstir [15][16][17].

4. KULLANILAN YONTEMLERLE iLGILIi KURAMSAL BILGI

4.1. X-Isinlar

X-1sinlan yiiksek enerjili elektronlarin yavaslatilmasi veya atomlarin i¢ yoriingelerindeki
elektron gecisleri ile meydana gelen, dalga boylar1 0,1-100 A arasinda degisen
elektromanyetik dalgalardir. En 6nemli 6zellikleri, kisa dalga boylu ve yiiksek enerjili
olmalaridir. X-1s1nlar1 hem dalga hem de tanecik 6zelligi gosterirler. Tanecik karakterleri
(foton) s6z konusu oldugunda, X-1sinlarinin siddeti birim zamanda birim yilizeye diisen
foton sayis1 ile belirlenir. Dalga 6zelligini ortaya ¢ikaran deneyler gerceklestirildiginde
siddet, elektromanyetik 1s1n1min dalga genliginin karesi ile orantili bicimde tanimlanarak
yap1 incelemelerinde bu ifadeler iizerinden analizler yapilir. X-1sinlari ile pek ¢ok fiziksel
olay gergeklestirilebildigi i¢in, yap1 incelemelerinde bu 1sinlarin kullanimi 6ncesinde genel
Ozelliklerinin ve madde ile etkilesimlerinin bilinmesi 6nem tagimaktadir. Spektrumda genis
dagilima sahip bolge stirekli spektrum ve diger iki pik karakteristik spektrum olarak
adlandirilir. Ky Karakteristik piki ikincil kirinim etkilerinden uzaklagsmak tek dalga boyu
kullanmak amaci ile filtrelenir. SAXS (Small Angle X-Ray Scattering) deneylerinde
genelde, Sekil 4.1.°de goriilen K, karakteristik X-1smnlar1 kullanilir.
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X-Isini Siddetl
ﬂ<
/

Dalgaboyu (A)
Sekil 4.1. X-1g1n1 Spektrumu

4.2. Laboratuvar Tipi X-151m Kaynagi

Standart kapali X-1g1n1 tiipleri kullanilarak, XRD ve SAXS analizleri i¢in gereken x-1sinlari
dogrudan laboratuvar ortaminda elde edilebilir. Bir X-1s1m1 tiipii Sekil 4.2.’da da gortldigi
gibi, temelde metal korunak, havasi alinmig cam tiip, metal anot ve katottan olusan
elektron iletimi saglayan vakumlu bir diyot yap1 olarak tanimlanabilir.

ELEKTRON

BOSALTILMIS
CAM TUP

HEDEF KATOT

PENCERE

X-ray

Sekil 4.2. X-1511 Tiipt
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X-1g1n1, havast bosaltilmis bu tiip iginde 1sitilan katottan ¢ikan elektronlarin, yiiksek
gerilim ile hizlandirilarak, Cu, Co, Mo vb. maddeden yapilmis anot metaline garptirilmasi
sonucu olusur. Bu tez kapsaminda kullanilan tiim X-151m1 kaynaklar1 bakir anota sahip
kaynaklardir. X-1sm1 tiipii temel olarak hizlandirilan elektronlarin kinetik enerjisinin bir
kismin1 elektromanyetik enerji olan X-1sinina doniistiirmektir. Filaman {izerinden diisiik bir
akim verilerek filaman isitilir. Isitilan Tungsten filamandaki atomlara ait dis yoriinge
elektronlar1 serbest kalarak metal yilizeyden kopmaya baslar. Bu olayada termo-iyonik
emisyon ismi verilir. Emisyon basladiginda elektronlar hizlandirilarak odaklayici baslikla
anoda yoOnlendirilir. Uygun hizlandirma gerilimi sonrasinda elektron akimi artirilir.

Hedef madde elektronlar1 yoriingeden ayrilmadan uyariliyor ise termal enerjiye, ¢ekirdek
ve yoriinge elektronlari ile etkilesime girer ise X-1s1n1 olusumunu saglamaktadir. Elektron
bombardimaninda kinetik enerjinin biiyiik bir kismi 1s1 enerjisine doniismektedir. ~40-50
KV gerilimlerde hizlandirilan elektronlar hedef metalin K, L yoriingelerinden elektron
sokebilirler. Bu sokiilen elektronlarin yeri iist yoriingelerdeki elektronlar tarafindan
doldurulurken enerji farki X-151m1 olarak EMD formunda yayinlanir. Anottan ¢ikan X-
1sinlart elektron gelis yoluna 90 derece acgiyla salinir. Bu nedenle katot bir egime alinarak
X-1sinlarinin istenen bir yonde ¢ikmasini saglanir.

4.3. SAXS (Small Angle X-Ray Scattering) Kiiciik A¢1 X-15s1n1 Sacilma Yontemi

SAXS, 0,07 nm ile 0,3 nm araliginda dalga boyunda olan ve iyi sekilde polarizasyonu
yapilmis X-isinlarimi kullanarak, biiyiikliigii 0,Inm ile 100 nm mertebesinde olan nano
olusumlar igeren maddelerin yapilarini incelemeye yarayan bir yontemdir. Analizlerde
malzeme igerisindeki nano boyutta elektron yogunluk farkliliklari algilanir ve yapisal
bilgilerine ulagilir.

X-15111 sacgilma deneylerini diger yontemlerden ayiran en 6nemli Uistiinliigl, kiiciik ve genis
ac1 bolgelerindeki sacilma verilerini ayn1 anda kaydedilebilmesi ile hem molekiiler boyut
hem de nano boyuta ait yapisal bilgilere es zamanli ulasabilmesidir. Bu sekilde incelenen
ornegin hem faz diyagramlar1 hemde yapisal dinamikleri de ayrintili olarak arastirilabilir
olur. Bununla birlikte, incelenecek Orneklerin ii¢ boyutlu yapilarina ait ayrintili elektron
yogunluklarinin elde edilmesi yerine, cok karmasik yapiya sahip olan Orneklerin
yapilarinda bulunan kiiresel, cubuk, plaka formundaki olusumlarin sayilari, boyutlari,
dagilimlari ¢ok kisa siirede kolayca belirlenebilmektedir.

SAXS yontemi ile deneylerde kullanilan Ornegin kiigiik acilarda sagilan X-1g1m1
siddetlerinin sagilma vektoriiniin biiyiikliigiine (q) gore elde edilerek bu verilerden yapisal
bilgilere ulasilir. X-1sinlar1 kirinimindaki gibi, sagilma yapilardaki elektronlar tarafindan
gerceklestigi icin bu yontem elektron yogunlugundaki farkliliklarin algilanmasi temeline
dayanir. Bunun sonucu olarak, iki ya da daha farkli elektron yogunluguna sahip bolgelerin
varligi, bu boélgelerde bulunan 1-100nm boyut araligindaki farkli geometrik sekillerin
belirlenmesini saglamaktadir.

X-1s1n1 kirinimi yontemi ile kat1 kristal, kristalin, film, toz, sikistirilmis toz vb. 6rnekler
incelenebilmekte iken, X-1sin1 sagilma yontemi ile sivi, jel, yogun gaz gibi farkli tiplerde
ornekler ve biyolojik dokular ayrintili olarak incelenebilmektedir.

Kiigiik A¢1 sagilmasi deney sistemi temel hali ile Sekil 4.3.’te goriilmektedir.
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Sekil 4.3. SAXS Diizenegi Semasi

X-1s1m1 kaynagindan ¢ikan 1sin demeti monokromatdrler vasitasiyla tek dalga boyuna
disiiriiliir. Yariklar ile istenilen boyut ve ozelliklerde 6rnek iizerine diismesi saglanir.
Biiyiik bir kismi direk 6rnek {lizerinden gegen 1sinlarin yaninda kiiglik bir kismi farkl
yonlere sacilir. Sagilma siddeti sagilan isinlarin agilarina bagli olarak dedektorler ile
kaydedilir. Sagilma agilarinin bir fonksiyonu olan sagilma siddetinin analizi bize 6rnegin
yapisi ve Ozellikleri hakkinda bilgi verir.

Sacilma deneyleri ile bir nano olusum {izerindeki iki nokta arasindaki sagilan 1sinlarin
geometrisi kullanilarak, iki 1s1n arasindaki & (iki 1sinin yol farki) bu yol farkindan da ¢
sacilma vektoriiniin © yansima agisina bagimliligr elde edilir. Kiigiik a¢1 sagilmalarinda,
nano olugsumlar belirli bir diizende olduklar icin Bragg Yasasi (Esitlik 4.1) gecerli olur.
Nanoolusumlarin yerlestigi diizlemler arasi mesafe (d) nanometre mertebesinde olan
sacilma, A kullanilan X-1gin1 dalga boyu, © yansima agisi Ve n Bragg yansima derecesi
olarak asagidaki denklem 4.1’deki Bragg Kirinim kosulu ile gosterilir.

2d sin® = nl (4.2)

Sa¢ilma deneylerinde 1(q) — q sacilma verileri ve grafikleri kullanilarak yapi analizleri
gerceklestirilir. Bu sagilma desenlerinden elde edilen veriler ters uzaya ait bilgi
igerdiginden, Fourier analizi ile gercek uzaya gecis yapilir. Boylece, gercek uzayda
incelenen 0rnegin yapisina ait olusum sekilleri, uzaklik dagilimlari, ara yiizey alanlar ile
kalinlik ve elektron yogunlugu gibi degerlere ulasilir.

Bir SAXS egrisi ile elde edilecek yapisal bilgiler egri lizerindeki bolgeler halinde Sekil 4.4.
ile gosterilebilir.
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Sekil 4.4. SAXS Egrisinin Bolgelere Gore Verdigi Bilgiler

Kiiciik q bolgesinde biiyiik nano olusumlar, orta q bdlgesinde orta boyutta olusumlar,
etkilesimleri, sekilleri ve biiyiik q bolgesinde faz ara ylizeyleri hakkinda bilgi edinilir.

4.3.1. Kiiciik q Bolgesi

Bu boélgede biiyiik boyutlu yapilarla ilgilenilecegi i¢in bu yapilarin oncii boyut bilgileri ile
ilgili yapisal pencereler acilir. Bdylece, sagicilarin konumu ve birbirlerine olan
uzakliklarinin dagilimlari da bulunur.

Analizler icin, deneysel egriye en uygun fonksiyon olan S(q) yapi faktorii ifadeleri
kullanilir. S(q) yapt faktorii, sacici olusumlarin yapr icinde birbirine gore nasil
dagildiklarinin gostergesi olan matematiksel bir ifadedir. S(q) yap: faktorii zamana gore
degisen bir yapr oldugu i¢in ifade zamana goére ortalama alinarak esitlik 4.2 deki gibi
diizenlenir.

(S(@) = s(q) = 1+ 4mm, [y (r) = 1] 7T r2dr (4.2)

np incelenen Ornekteki sacici tanecik sayisi, y(r) ise r komsulugunda bulunan
elektronlardir. Eger 6rnek seyreltik bir sistem ise parcacilarin birbirleriyle olan etkilesimi
ihmal edilerek, pargaciklarin goreli konumlart anlamini yitirecegi i¢in yap1 faktori degeri
“1” alinabilir.

Eger ihmal edilemeyecek bir sistemle karsi karsiya kalinirsa sagilma siddetinin, P(q) form
faktorii ve S(q) yapi faktoriine bagimliligi, ayni sekle sahip olusumlar igin,

1(q) = N[P()]*S(q) (4.3)

ifadesi kullanilir.
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4.3.2. Jirasyon Yaricapinin Bulunmasi

Nano yapili orneklerin elektron yogunluklar1 6zdes ve farkli yonelimli olustuklart igin
jirasyon vyaricapt kavrami ortaya ¢ikar. Jirasyon yarigcapi, parcaciklarin etkin
bliytikliiklerini ifade etmek i¢in kullanilan bir parametre olmak {izere eylemsizlik momenti
yardimut ile hesaplanir.

Jirasyon yaricap1 hesaplanirken ilk olarak pargacigin tiim olas1 konumlarinin ortalamasi
alinir daha sonra pargacik iginde bir baslangic noktasi () ya da diger adiyla konum
vektori ile tim yonelimlerin olasilig1 incelenir.

Parametrelerin belirlenebilmesi icin, Sekil 4.5.’deki grafikte goriilen Guinier bolgesinden
alian veriler kullanilir.

1',qo Du'subk— q
Guinier
1 Bdlgesi

\q|

Orta-q Guinier

0.1 Bdlgesi

I(q)

Porod
Bolgesi

0.01

0.001

0.0001

0.001 0.01 0.1 1
4
a(A”)

Sekil 4.5. Guinier Bolgesi Grafigi

Guinier bolgesi kiiclik q bolgesinde tanimlandig: i¢in limit durumunda (g<I icin) Esitlik
(4.2) de yer alan Debye faktorii [18],

sin((q: 7)/(G.7) =1—(4.7)?/3! + - (4.4)
ile verilir.
Kiigiik q yaklasimu ile
sin(d.7)

1(q) =V [, 4nr?dr.y(r) [ ] =V [1 - @ + o dr.y(r)] = 1(0)(1 - qZ—Ré) (4.5)

qr
esitligi elde edilir [19].
Rg bir pargacigin elektron yogunlugu p(r) ile iliskili olan
2 _ [pmr2addr
g~ fp(r)d3r (46)
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etkin yaricap degeridir.

RZ — 1/, [ p(S)s?ds
9 [p®as

sekilde de verilebilir. Burada s, p(#)’ nin kiitle merkezine gore konum vektorii olarak
tanimlanir.

4.7)

Jirasyon yarigap1 homojen yapili parcaciklar i¢in, geometriye bagli iic boyutlu parametreler
ile iligkilidir [20].

Moonen’e gore kiiresel ve silindirik geometriler bir dizi yaklagim yaparak Esitlik (4.8) gibi
basit bir form haline doniisiir.

2R2
1(q) = 1()exp [-] (48)
Bu esitlige, Guinier yasasi denir.

Bu yasa SAXS yonteminde temel Onem arz etmekte ve yapi analizi igin etkin Onem
tagimaktadir. Bu bize yapisal model olusturmak i¢in gerekli donanimi saglamaktadir.

Guinier yasasi baz1 durumlarda gegerliligini korumaktadir. Bunlar,

e Egim alinan verinin 1/Rq den kiigiik q degerlerinde olmasu.
e Sistemin seyrek yani parcaciklarin bagimsiz bir yap1 olmasi.

e Sistem, pargaciklarin yonelimlerinin farkli olmasindan dolayr izotropik kabul
edilmeli [21].

4.3.3. Orta q Bolgesi

SAXS yontemi ile boyut ve sekil analizi yaparken, sagict malzemenin igindeki elektro
yogunlugu farkindan yararlanilir. Seyreltik bir sistemde, sagilma egrisi Esitlik (4.9) ile
ifade edilir.

1(@) = N[Py()]? + -+ Ny[Py ()] (4.9)

N, birim hacim i¢indeki P(q) form faktorii pargacik sayisidir. P(q) ise tek bir parcacik i¢in
matematiksel form faktoriidiir. Orta q bolgesinde 6nemli olan 6rnekde bulunan sagicilarin
boyutudur. Sacicinin boyutu ile sekli ve i¢ yapisi hakkinda bilgilere ulasabiliriz.

4.3.4. Biiyiik q Bolgesi ve Porod Yasasi

Biiylik q bolgesi analizleri i¢in, Sekil 4.6.’da ¢izilen I.q4 - q4 grafigi cizilerek, Porod
bolgesinde sabit kalan degere ulagilir.
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Sekil 4.6. Porod Bolgesi I(q).q* — q* Grafigi

Iki farkli fazl1 yapilarda sagilma egrisi q bélgesinde Esitlik 4.10 ile ifade edilir.
I1(q) =Aq*+B (4.10)

A ve B degerleri Sekil 4.6. yardimi ile bulunur. Bu sekilde iki fazli yapilarin ara yiizey
alan1 olan S hakkinda bilgi sahibi olunur.

Q =, a*d(@I(q) = 2n*p?V (411)

Bununla birlikte Esitlik 4.11 ile ifade edilen bir Q degeri hesaplanir. Bu esitlige gore
cizilen bir baska grafigin altindaki degerde Q degerini bulmamizi saglar. Q degeri yap1
degismezi olarak da adlandirilir.

Q, elektron yogunlugu degisiminin karesi ile orantilidir. Biiylik q degerlerinde sagilma
siddeti Porod yasas1 ve Q birlikte kullanilirsa,

(OIS YOEN (4.12)
Esitligi elde edilir. S ylizey alanidir [22].
Biiyiik q bolgesi igin hacim ifadesi,
V = 2n? % (4.13)
ile fade edilir. I(0) 6rnekten dogrudan gecen x 1511 demetinin siddetini temsil eder.

En kiiciik q degerinde elde edilen 1(0) degerinin bir verisi olup, bu deger biiyiidiikge 6rnek
icindeki sacici olan elektron yogunlugu da o kadar biiytik olacaktir.
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4.3.5. Basit Geometrilere Sahip Olusumlar ile Ilgili Baz1 Yapisal Bilgiler

4.3.5.1. Fraktal Model

Klasik geometri anlayisi tiggenler, daireler, dikdortgenler ve konik yapilardan ibaret iken
gercek dogada ise bu yapilar gercegi yansitmamaya baslamistir. Sekil 4.7.’daki 6rnekte de

oldugu gibi dogadaki farkli geometrik yapilar bize yeni bir yap1 iizerinde durmamizi
saglamistir. Bu yap1 artik giiniimiizde fraktal model ile bir boyut kazanmustir.

A

Sekil 4.7. Uggen Birimlerden Olusan Bir %ra 0)
Ornek (Agac ve sebze gorseli)[23]

Fraktal yapilar i¢in form faktorii,
P(q) = F(qRo)* (4.14)

F(q) _ 3(sinx—x cos x) (4.15)

x3

ile ifade edilir.

102 . .

10t
10°

101}

I(9) (em™)

107

107 | '
107 102 107 10°
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Sekil 4.8. Fraktal Model I¢in Sacilma Deseni

24



Sekil 4.8.’da sagilma deseni verilen bu model i¢in jirasyon yarigapi,

D(D+1)&2
2

(4.16)
ile ifade edilir. D, fraktal boyutudur.

Ry

4.3.5.2. Silindirik Cekirdek Kabuk Modeli (Core Shell Cylinder Model)

R yarigapl bir silindir ve t yaricapli kabuktan olusan silindirik ¢ekirdek kabuk semasi
Sekil 4.9.” da gosterilmistir.

R cekirdek +

R cekirdek

L=2H

r

L toplam= 2H + 2t

Sekil 4.9. Silindirik Cekirdek Kabuk Sematik Gosterimi[24]

R yaricapl ¢ekirdek ve t kalinlikta kabuktan olusan silindirik sistemin form faktorii
asagidaki gibidir[23].

P(Q,a) = SCVLIQF2 (Q) + background

(4.17)
F(Q) = (pc — ps)V; sin( Q3L c0s@) 2/, (QRsin a)
= (p, — p)V.

T
QEL cosa

sin(QGL+T) cos @) 27, (Q(R+T) sin )
; (ps - psolv)Vs .
QRsina
ve

Q(%L+T) cosa Q(R+T)sina (418)

V. =m(R+ T)*(L + 2T)

(4.19)
J1, birinci dereceden Bessel fonksiyonudur [25].
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Sekil 4.10. Silindirik Cekirdek Kabuk Modeli I¢in Sagilma Deseni[24]

Sekil 4.10.” da sa¢ilma deseni verilen bu model i¢in jirasyon yaricapi,

2 _3p2 EH
Ry =5R23\% (4.20)
141
R3

ile ifade edilir.

4.4. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) Metodu

Atomik kuvvet mikroskobu ya da diger bilinen adiyla taramali kuvvet mikroskobu yiiksek
¢oziinlirliikte ve nanometre boyutunda dlgiimler almamiza yarayan, optik yontemlere gore
1000 kat daha saglikli sonuglar veren bir yontemdir.

AFM’ler Sekil 4.6.’da goriilecegi tizere esnek bir cantilever adi verilen bir maniveladan ve
buna bagli bir sivri ugtan olusur. Bu silikon yapida ve nanometre 6l¢eginde yaricapr olan
bir uctur. Ug, numune iizerine yakin bir mesafeye getirildikten sonra ug ile ylizey arasinda
bir takim kuvvetlerin devreye girmesi sonucunda bu manivela biikiiliir. Bu kuvvetler;
mekanik temas kuvvetleri, van der waals kuvveti, kilcallik kuvveti, kimyasal kuvvet,
elektromanyetik kuvvet vb. bircok kuvvettir. Bu maniveladaki biikiilmeler bir lazer ve
dedektdr yardimu ile dlgiilerek yiizeyin tapografik goriintiisii elde edilir.

Geri Bildirim
Mekanizmasi

Taranan Yiizey Manivela ve Sivri Ug

. Piezoelektronik Tarayici

Sekil 4.11. Cantilever Ornegi ve AFM Mekanizmasi[26]
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AFM’ler kullanima bagl olarak c¢esitli modlarda kullanilabilir. Statik (temasli) ya da
dinamik (temassiz) modlar en ¢ok kullanilan modlardir [26].

4.5. Dalga Kilavuzu Metodu

Bu yontem, materyallerin frekans oOlglimleri ile elektromanyetik girisim Olglimlerinin
alinmasi iizerine kurulur. Bunu da network analizor yardimiyla yapar. Network analizorler,
deney sistemi girigine genligi ve faz degerleri bilinen bir sinyal uygulamasi ve ¢ikista ise
bu sinyallerdeki degisimleri algilayarak sistemin yapist hakkinda bilgi vermesidir. Sekil
4.7 de de goriildiigl lizere, iiretilen sinyalin ne kadarmin test edilen sistem tizerinde
yoluna devam ettigi ne kadarinin geri yansidigi ve sistem ¢ikiginda genlik ve faz olarak ne

kadar bozuldugu ayrica ne kadar gecikmeye ugradigi gibi bircok parametre test
edilebilir[27][28].

Tekstil Malzemesi
Ornek Alani

/

N Adaptorleri \ / ) N Adaptorleri

Dalga Kilavuzu Diizlemi

Sekil 4.12. Dalga Kilavuzu Metodu Deney Semast

Bu yontem ile S parametreleri denilen SE, Sogurma (Absorbance), Yansima (Reflection)
ve Gegirgenlik (Transmittance) degerleri alinabilir.
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5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Polimer Malzemenin Grafen ve Karbon Nanotiip Ile Belirli Oranlarda
Katkilanmasi ve Kumasa Uygulanmasi

Deneysel caligmalarimizda, EMD engelli kumaslarin kalkanlama ozelligini artiracak
sekilde uygun polimer kompozitlerin belirlenmesi ilk adimi olusturdu. Oncelikle amaca
hizmet edebilecek polimer malzemeler aragtirildi. Laboratuvar olanaklarimizda mevcut
olan ikili bilimsel isbirligi ve projemiz (H.U. BAB projesi, FHD-2015-7868
Fizikokimyasal Ozelikleri olan yeni tasarim polimer-metal temelli malzemelerin yapisal
degisimlerinin ve biyoaktivitelerinin aragtirilmasi) kapsaminda tedarik edebildigimiz,
Sulfonlanmis SEBS (Stiren-Etilen-Biitilen-Stiren), Akrilonitril Biitadien Stiren (ABS),
Polikarbonat (PC) ve Poliamit (PA) gibi polimerlerle ilk c¢alismalar gergeklestirildi.
Ozellikle, H.U. Kimya Boliimii 6gretim iiyelerinden Prof. Dr. Murat Sen ve arastirma
grubu tarafindan sentezlenen, yapilarinda eliptik kesitli silindirik sekillenimli proton iletim
kanallar1 olan ve bu kanallarin farkli yonelimlerinin oldugu SEBS polimerleri {izerine
odaklanildi. Farkli yonelime sahip iletim kanallarinin EMD engeli olmasi1 agisindan etkin
olabilecegi Ongoriildii. Benzer kalkanlama etkileri, yukarida bahsi ge¢en diger polimer
yapilarin karbon nano tlip ve grafen nano pargaciklar ile katkilanmasi ile elde edilen
polimer kompozitler icin de 6ngoriildii. Bu polimer malzemelerin sicaklik ve basing
etkileri ile kumasa tatbik edilmeleri sirasinda sorunlar yasandi. Ozellikle, kumas ve
polimer arayiizinde beklenen fizikokimyasal etkilerin olusmamas1 ve basarili kaplama
uygulamalarinin olmamasi sonucunda bu polimer malzemelerin kullanimindan vazgecildi.
Polimer malzemelerin basarili bir kaplama islemi i¢in 6zellikle s1vi fazda olmasinin daha
iyi olabilecegi karar ile piyasada Plasti-Dip olarak bilinen ve basingl tiiplerde piiskiirtme

yontemi ile malzemelere rahatlikla uygulanabilen Plastomer malzemeye yonelim tercih
edildi.

Bu polimer malzeme igerigindeki “ksilen” sayesinde polimerin sivi formda olmasi ve nano
boyutlu CN ve Grafen katkilamanin tiip i¢inde rahatlikla yapilabilmesi ¢aligmalarimiza
bliylik avantaj sagladi.

Grafen igin %2, %4 ve %6 oranlari rahat bir sekilde tiip formunda hazirlanabilirken, CN
i¢in %4 {in {lizerine ¢ikilamadi. CN pargaciklarin ii¢ boyutlu olmasi nedeni ile basingli tiip
igerigine tikaniklik olusturmasi ve ¢ok hafif malzeme olmasi nedeni fazla oranlarda tiipe
basilamamasi nedeni ile CN i¢in %2, %3 ve %4 katkilama oranlar1 kullanildi.

Sivi formda, sprey kutularinda, belirli kiitlesel oranlarda nanoboyutlu CN ve grafen
katkilanmis polimer malzemeler SINTAS Boya ve Kimya Sirketi ile isbirligi yaparak
hazirlandi. Hazirlanan malzemelerin yapisal icerikleri su sekilde siralanabilir.

Ksilen (CH3) 2CgH4 (% 40-60, CAS numarasi: 1330-20-7, EC No: 215-535-7)

Beyaz spririt (C3HgO), Nafta (petrol) Hydrodisulfurize s (% 25-40, CAS numarasi:
64742-82-1, EC No: 265-185-4) ve grafen nanoplatlari1 / karbon nanotiipler (% 2-6,
nanoparcacik boyutu araligi 20-40 nm).
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Bu malzemeler karistirilarak, sizdirmaz sprey tiiplerinin i¢inde sivi formda olacak sekilde
basingli hale getirilmistir. Ksilen buhar basinci 25 ° C'de 1.0 kPa olarak belirlenmistir.
Nanopartikiiller olmadan renksiz halde olan karisimin yogunlugu, 20 ° C'de 0,84-0,91
g/mL araligindayken, ayni sicakliktaki viskozite, 50 KU (Krebs birimleri) olarak
belirlenmistir. Sprey kullanilarak yapilan, kumas yiizeyine piiskiirtme islemi 3 saniye
boyunca 5 cm mesafeden uygulanmigtir. Bu islem 5’er dakika araliklar ile 3 kez tekrar
edilmistir. Daha sonra kaplanmis kumaslar 24 saat boyunca temiz ortamda kurutulmustur.

Sekil 5.1.”de kaplama yapilan kumaslarin paketlere koyulmus ilk halleri goriillmektedir.

Sekil 5.1. CN ve Grafen Katkili Plastomer Kaplanmis Kumas Ornekleri ve Piiskiirtme -
Tarama Islemi ile Elde Edilen Daha Biiyiik Formda Kaplanan Kumas Ornekleri

Sprey uygulamanin uniform olmasi i¢in kumas Orneklerin daha ¢ok merkez kisminda
bulunan 6zdes boliimleri arastirmalar i¢in ayrilmistir. Ayni1 6zelliklere sahip 6rneklerden
dort farkli gruplama yapilarak, mikroskopik incelemeler, SAXS analizleri, EMD engeli
olma (sogurma, gegirgenlik ve yansitma) ozellikleri 6lgiimleri ve biyoaktivite ol¢timleri
i¢in hazirlanmustir.

5.2. Mikroskobik Ol¢iimler

Kaplama islemi yapilan kumaslar Oncelikler mikroskop altinda incelemeye alindi.
Kullanilan mikroskop 1-10 kat biiylitme imkani olan alisilagelmis bir mikroskop
sistemidir.  Bu incelemeler, yiizeyde olusan deformasyonlar ve kaplama sonrasi yiizey
goriintiistindeki degisimler hakkinda bilgi edinmemizi sagladi. Sekil 5.2. de gorildigi
tizere, grafen katkilanmis polimer uygulamasi, kaplamanin basarili oldugu ve ylizey
pliriizliliigiiniin mikroskopik boyutta sadece kumas dokusundan kaynaklandigi sonucuna
ulasilmistir.
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Sekil 5.2. Grafen Katkili Polimer ile Kaplanan ve Kaplanmayan Kumaslarin Mikroskop
Altindaki Goriintiisii

Bunun yani1 sira, Sekil 5.3.de goriildiigii tizere, CN katkili plastomer kaplanmis kumaslar,
bu noktada grafen ile elde edilen sonuca benzer bir beklentiyi olumlu sonuglar ile
desteklememistir. Ozellikle %3 oranli CN katkilanmis kaplama sonucunda, kumas
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yiizeyinde olusan topaklanmalar ve bunun sonucunda da yiizeyde gbzlenen catlaklagsmalar
kaplamadaki katki oranlarinin daha diisiik olmas1 gerektigi sonucunu gostermistir.

Yine de tez caligmasmnin ileri asamalarinda yapilan EMD kalkanlama ozellikleri
incelenirken bu malzemelerin de iyi birer kalkan olabilecegi, illaki tekstil {irlinlerinin
uygulamasinin yapilacagi ortamlarda kullanilma zorunluluklarinin olmadigi ve belki
katmanli engel malzemenin bir ara katmaninin bu tiir malzemelerin kullanimi ile de
olusturulabilecegi yoniinde fikirler olugsmustur.
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Sekil 5.3. CN Katkili Polimer Ile Kaplanan ve Kaplanmayan Kumaslarin Mikroskop
Altindaki Goriintiisii
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5.3. SAXS Ol¢iimleri

SAXS olgiimleri icin Hacettepe Universitesi Fizik Miihendisligi Béliimii biinyesinde
bulunan Hecus X-Ray sistemi ile yapilmistir. Sistem lineer X-1sin1 kolimasyonuna sahip ve
x-1511 tiipiinde bakir hedef (A= 1,54 A) kullanilmistir. Tiim &rneklerimiz oda sicakliginda
ve 5 dakika deney siiresi ayarlanarak yapilmistir.

Deneylerimiz de kullandigimiz polimer kapli grafen ve CN kathili kumaslarimizin
yiizeylerinde nano olusumlar gézlendi. Bu olusumlarin, sa¢ilma desenlerinde farkliliklar ve
farkli model yapilar1 goriildi. Asagida Sekil 5.4-5.7. sagilma desenleri 6rneklerimizin
farkli katkilama oranlarinda farkli sagilmalar yaptigini1 ve malzemelerimizin yapisal olarak
artik farkliliklar gosterdigini belirtmektedir.

..
.. .
-

0003

Sekil 5.4. Grafen Katkili ST Kumaslarin Sagilma Desenleri
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Sekil 5.5. Grafen Katkili ST Kumaslarin Sagilma Desenleri
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Sekil 5.6. CN Katkil1 SG Kumaslarin Sagilma Desenleri
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Sekil 5.7. CN Katkili ST Kumaslarin Sagilma Desenleri

SAXS werileri kullanilarak o6rneklerimizin 6nce EasySWAXS yazilimi sayesinde Once
hacimsel (globular), gubuk (rod) ve plaka (flat) olarak jirasyon yarigaplari hesaplandi.

Daha sonra bizim i¢in asil énem arz eden yapi analizi ve yap1 modeli olusturmak icin
IGOR Pro 6.1 programi ile sagilma deseni verilerine uygun modelleme ve bu model
yardimi ile jirasyon yarigaplari, y° degeri ve max uzaklik bilgileri edinildi. Toplanan veriler
Cizelge 5.1. ve Cizelge 5.2.’de verilmistir.

SAXS analizlerinde, model yapi ile, deneysel sagilma verisinin [I(q)-q] uyum (Fit)
islemleri gergeklestirildiginde ulagilan 2 degerleri ideal yap1 modelleri i¢in 1-7 araliginda
kalmaktadir. Kat1 fazli malzemeler i¢in bu deger aralif1 1-9° a kadar artabilmektedir. Bu
tez kapsaminda gergeklestirilen SAXS analizleri igin bahsi gecen y2 araligi 5,2 - 8,3 olarak
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belirlenmistir. Bu degerler kabul edilebilir aralikta olup yapt modellerinin, gercek yapida
bulunan form faktorleri ile uyum i¢inde oldugunun bir gostergesidir.

Cizelge 5.1. Grafen Katkili Polimer ile Kaplanan Kumaslarin Yapisal Bulgulari

M
(A) (A) (A) (A) (A)
%2

177,8 130,9 82,2 184,4 627,8

ST %4 124,1 89,2 50,9 133,6 5,6 423,5
%6 129,3 94,2 55,4 133,4 7.1 426,9
%2 168,7 120,9 70,6 183,6 8.3 571,0
SG %4 168,1 114,4 66,7 171,6 8.2 559,0
%6 187,3 132,7 84,7 202,5 7.9 615,0

*Belirlenen yapisal parametrelerde hassasiyet degerleri + 0,2-0.5 A arasinda degismektedir.

Cizelge 5.2. CN Katkili Polimer ile Kaplanan Kumaslarin Yapisal Bulgulari

M sl Il
(A) (A) (A) (A) (A)

%2 58,8 44,4 28,6 89,6 246,3

ST %3 63,2 47,0 28,7 96,4 5,5 269,5

%4 78,1 56,5 34,6 118,0 7,8 342,9

CN %2 84,7 62,2 39,9 140,0 5,2 435,0
SG %3 89,2 64,3 41,6 174,0 6,3 526,5

%4 84,0 61,4 39,3 146,7 5,5 454,1

* Belirlenen yapisal parametrelerde hassasiyet degerleri + 0,1-0.4 A arasinda degismektedir

IGOR Pro 6.1 programi bize yukarida verilen bilgiler disinda, iki atom arasi uzaklik
farkindan bize yap1 modellemesi igin gerekli bilgileri sagladi. Nano olusumlarin uzaklik
dagilim (Pair Distance Distrubition: PDD) grafikleri ve bu grafiklerden segilen uygun
verilerden ATSAS 2.8.2 paket programinda bulunan ve modelleme yapmaya yarayan
DAMMIN programi ile uygun ab-initio yapt modelleri elde edildi. Bu modeller nano
olusumlarin en olas1 yap1 morfolojilerini gosterecek sekilde pembe topguklarla gosterildi.
Bu pembe topguklar, kaplanmis kumas malzemeler i¢in elektron yogunluklari yiiksek olan
nano olusumlarin en olast morfolojilerini belirlemede kullanilan matematiksel birimlerdir.
Belirlenen sonu¢ morfolojisi, i¢eriginde CN/grafen nano parcaciklar ve polimer matris
yapinin etkilesimi ile olusan en olasi nano ¢ekirdeklenmeyi gosterir. Sekil 5.8.-5.19. nano
6l¢ekli yapilar ile ilgili morfoloji, boyut ve uzaklik dagilimi1 hakkinda elde edilen bulgulari
Ozetlemektedir.

Cizelge 5.1 ve 5.2 de verilen jirasyon yari ¢ap bilgileri, aritim parametresi ve Maksimum
uzaklik bilgileri elde edilirken daha once forma faktor bilgileri ve yapt model bilgileri
verilen fraktal yap1 modeli(Grafen katkili kaplamalar i¢in) ve ¢ekirdek-kabuk silindir yap1
modeli ( CN katkili kaplanan kumaslar i¢in) kullanilmistir.
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Sekil 5.8. %2 Grafen ST 6rnegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yap1 Modeli
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Sekil 5.9. %4 Grafen ST 6rnegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yap1 Modeli
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Sekil 5.10. %6 Grafen ST 6rnegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yap1 Modeli
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Sekil 5.11. %2 Grafen SG 6rnegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yapi1 Modeli
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Sekil 5.12. %4 Grafen SG 6rnegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yapi1 Modeli
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Sekil 5.13. %6 Grafen SG 6rnegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yap1 Modeli
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Sekil 5.14. %2 CN ST 6rnegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yap1 Modeli
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Sekil 5.15. %3 CN ST 6rnegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yap1 Model
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Sekil 5.16. %4 CN ST ornegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yap1 Modeli
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Sekil 5.17. %2 CN SG o6rnegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yap1 Modeli
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Sekil 5.18. %3 CN SG o6rnegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yap1 Modeli
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Sekil 5.19. %4 CN SG 6rnegi ile ilgili Uyum Grafigi, PDD ve ab-initio Yap1 Modeli



5.4. AFM Olciimleri

Aragtirmalarimiz sirasinda, Sekil 3.1 de goriilen kumaslarin yiizey-faz- topografi, kesit ve
3 boyutlu topografi analizleri icin AFM yontemi kullanilmistir. En 1yi yapisal 6zelliklere
sahip olan ve kaplama islemine en uygun bulgular sunan ST ve SG kumaslar iizerinde
caligmalar detaylandirilmistir. AFM analizlerinde, Nanomanyetik Bilimsel Cihazlar marka,
ezAFM model AFM sistemi kullanilmis ve Dynamic modda 8l¢iimler alinmistir. Olgiimler
sirasinda PPP-NCLR cantilever ile 1.7 Vs titresim genligi ve 3 Vgrms serbest titresim
genligi altinda deneyler yapilmistir.

Sekil 5.20 ve Sekil 5.21. de 10x10pm kesit alani icerisinde faz-topografi, ayrica Sekil 5.22.
ve Sekil 5.23.” de ise, li¢ boyutlu topografik sonuglar bulunmaktadir.

TOPOGRAFI
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Sekil 5.20. ST Kumaglarin AFM Altinda Topografi Ve Faz Goriintiileri
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Sekil 5.21. SG Kumasin AFM Altinda Topografi Ve Faz Goriintiileri
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~-600

~400

-0

Sekil 5.22. ST Kumasin AFM Altinda Ug Boyutlu Topografisi

-0

Sekil 5.23. SG Kumasin AFM Altinda Ug Boyutlu Topografisi

Asagida ST ve SG kumaslarin kesit boyutlar1 grafikler ile Sekil 5.24. ve Sekil 5.25.

verilmisgtir.

ile
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Sekil 5.24. ST Kumasin Belirlenen Kesitlerdeki Boyut Grafikleri
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Sekil 5.25. SG Kumasin Belirlenen Kesitlerdeki Boyut Grafikleri

AFM goriintiileri kumas malzemelerin dokusunu olusturan fiber yapilarin yakindan
goriiniimii ve CN/grafen katkili plastomer malzemenin yiizeye rahat tutunup
tutunamayacagi ile ilgili bilgiler sunmustur. Bununla birlikte, kumas dokumasinda
kullanilan fiber yapilarin tamaminin bir biri ile 6zdes olamamasi1 da dikkate alindiginda,
makroskopik ve mikroskobik gostergelerin kaplama iglemi ile ilgili arayiiz adaptasyonunun
basaris1 hakkinda daha oOnemli oldugu soylenebilir. Kaplama isleminin en basarili
gostergesi, nano 6lgekteki nano olusum dagilimlarinin homojen olmasidir.

AFM analizlerine geri doniilecek olursa, ilk bulgular su sekilde degerlendirilebilir.
Odaklanilan Kumas dokumalarina ait fiber yapilarinda yiizey girinti ¢ikinti araliginin SG
fiber yapisinda (ST ye gore) daha fazla oldugu belirlenmistir. SG igin yilizeyden sapma
araligi 118 nm iken, ST ye ait deger 31 nm olarak Slgiilmiistiir. Bu oOlgtimler ile ilgili
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topografik yapr karsilagtirmasi ayni 6lgekte olacak sekilde, tezin 6. Tartisma ve Sonug
boliimiinde, Sekil 6.9 kullanilarak yapilmistir.

5.5. Radyo Frekans (RF) Olciimleri

Belirli oranlarda polimerlerle kaplanmis olan kumaglarin RF o6lgiimleri Hacettepe
Universitesi Elektrik ve Elektronik Miihendisligi béliimii dgretim iiyelerinden Prof. Dr.
Birsen Saka ve arastirma grubu ile yapilan ortak ¢alismalar kapsaminda gergeklestirildi.

SG ve ST kumaglar iizerine yapilan bu detayli incelemeler sonucunda genel oranda
katkilanmisg tiim kumaslarda katki yilizdesi arttikca sogurma oranlar1 diismistiir. ST
kumaglarda yansima artmis, gecirgenlik diigmiistiir.

Bu ol¢limler sayesinde Yansima (R) , Gegirgenlik (T) ve Sogurma (A) parametreleri
karsilagtirma yapacak sekilde 6l¢iildii. Karsilastirmali sonuglar detayli olarak Sekil 5.26. -
Sekil 5.29. ile gosterilmistir.
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Sekil 5.26. CN Steel Gray i¢in Sagilma Parametreleri Karsilastirma Olgiimleri,
a) Yansima , b) Gegirgenlik, ¢) Sogurma
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Sekil 5.27. CN Silver Twin i¢in Sagilma Parametreleri Karsilastirma Olgiimleri,
a) Yansima , b) Gegirgenlik, ¢) Sogurma
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Sekil 5.28. Grafen Steel Gray I¢in Sacilma Parametreleri Karsilastirma Olgiimleri,
a) Yansima , b) Gegirgenlik, ¢) Sogurma
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Sekil 5.29. CN Silver Twin i¢in Sagilma Parametreleri Karsilastirma Olgiimleri,
a) Yansima , b) Gegirgenlik, ¢) Sogurma

5.6. Biyolojik ve Anti-Bakteriyel Olciimler

Calismada kullanilan SG ve ST kumaslar, kaplama oncesi biyo aktivitelerinin belirlenmesi
icin incelenmis olup, yikama sonrasi biyo aktivitelerinde herhangi bir degisim olup
olmadig da incelenmistir.

Bu boliimdeki tiim ¢alismalar, Universitemiz, Biyoloji Boliimii’nden Aras. Gor. Dr. Sinem
Diken Giir ile yapilan disiplinler arasi igbirlikleri kapsaminda gerceklestirilmistir.

Kaplama oncesi ve yikama sonrasit kumaslarda gozlemlenen biyo aktiviteler Cizelge 5.3
ve 5.4 de biyo aktif 6zelligin gostergesi olan zon ¢aplari ile takip edilebilmektedir.
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Cizelge 5.3. Farkli Organizmalara Karsin Kaplama Olmadan Kullanilan Kumaslarin Etki
Slmr Gaplari (£0.5mm)

SG ST
ATCC 25923
RSKK 574

Pseudomonas 6.0 8.0
aeruginosa ATCC

27853

Candida albicans 11.0 11.0
ATCC 10231

Cizelge 5.4. Yikama Islemi Sonras1 Biyoaktivitelerdeki Degisimler (x0.5mm)

Mikroorganizmalar SG(mm) ST(mm)

Szl leleniiEll Il Kumasg alti inhibisyon  Kumasg alt1 inhibisyon
ATCC 25923

S EHER Rl EEN  Kumas altn inhibisyon  Kumag alt1 inhibisyon
RSKK 574

Pseudomonas 6.0 8.0
aeruginosa ATCC
27853

Candida albicans Kumas alt1 inhibisyon =~ Kumas alt1 inhibisyon
ATCC 10231

Cizelge 5.4 de kullanilan “kumas alti inhibisyon” terimi ilgili bakterilere karsi
biyoaktivitenin var oldugunu ancak, sadece kumasa degen alt boliimde bulundugunu ve
kumas simnir1 biter bitmez aktivasyonun da ortadan kalktigimi ifade etmektedir. Kumas
smirmi gecen etki bolgeleri daha fazla biyo aktivitenin gostergesi oldugu icin en ¢ok
istenen durumdur.

Antimikrobiyal testlerde, EI-Shishtawy ve arkadaslarinin kullandigi temel yontemler
kullanilmistir[29].

Kumaglar kare (4x4 mm) seklinde hazirlanmis ve UV 151n ile steril edilmistir.

Turbidite degerleri 0,5 de sabit tutulan mikro organizmalar, McFarland standardlarina gore
hazirlanmistir. Inhibisyon zonlari, Muller Hinton agarinda ve pedri kaplarinda disk
difiizyon yontemi kullanarak oOl¢lilmiistiir. Bes kez yapilan yikama isleminde ise 1 g/L
yogunlukta, iyonik olmayan deterjan olan Triton X-100 kullanilmistir. Yikama sicakligi
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ve siiresi, sirasi ile T= 80°C ve 30 dakika olarak alinmistir. Yikama sonrasi, kumaslar oda
sicakliginda kurutularak ardindan antimikrobiyal testlere ge¢ilmistir.

Cizelgelerden de goriildiigii tizere yikama islemi sonucu biyo aktif 6zelliklerde belirgin
azalmalar olmustur.

Kaplama islemi sonucunda, yapilan modifikasyonlar ile yeni anti bakteriyel 6zelliklerin
ortaya cikip ¢ikmadigini 6grenmek i¢in calisilmistir. Cok farkli mikro organizmalar yerine
gram pozitif ve gram negatif iki mikro organizma iizerine odaklanilmistir. Boylece,
kaplama yapilarak islem goérmiis kumaslarin Staphylococcus aureus ve Escherichia coli
isimli biyolojik olarak iyi bilinen mikroorganizmalara karsi1 biyoaktiviteleri arastirilmistir.

Gr (+) bir mikroorganizma olan Staphylococcus aureus iizerine yalnizca % 2 grafen ST
kapli kumas antimikrobiyal etki gostermistir. Bu isleme ile hem kumas alt1 bolgede lireme
engellenmis, hem de kumasin cevresinde de iiremenin olmadigi bir 8 mm zone cap1
Ol¢iilmiistiir. Diger kumaglarin ( %4 ve %6 grafen katkililarinda) ise, bu mikroorganizma
tizerinde bir antimikrobiyal etkinin olmadig1 sdylenebilir.

— ——

. L
* o

Sekil 5.30. Staphylococcus aureus fle Grafen ST Uzerindeki Etkilerin Arastirilmasi

Gr (-) bir mikroorganizma olan Escherichia coli {izerine %2, %4 ve %6 grafen ST kaph
kumaslarin antimikrobiyal etki gosterdigi tespit edildi. Bunlardan %6 grafen ST kaph
kumasta yalnizca kumas altinda iiremenin inhibisyonu meydana gelirken diger ikisinde
kumas ¢evresinde de inhibisyon goriilmektedir. En yliksek inhibisyon %2 grafen ST i¢in
(zone ¢ap1 10 mm) gozlenmistir. Diger kumaslar igin ise antimikrobiyal etki
goriilmemistir.

Bu kesimde bahsedilen, Sekil 5.30 ve Sekil 5.31°deki alt sirada goriilen kumaglar, ST ve
SG disinda incelenen kumaslar oldugu icin tez kapsaminda tutulmamastir.

e ——

Sekil 5.31. Escherichia coli Tle Grafen ST Uzerindeki Etkilerin Arastirilmasi
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6. TARTISMA VE SONUC

Tez kapsaminda yapilan literatiir ¢alismalari, son yillarda, 6zellikle EMD engelli iiriinler
tizerine ¢ok fazla bilimsel arastirma yapildigin1 ve bu konunun insanligin geleceginde ne
kadar 6nemli oldugunu gostermektedir [30]-[33].

Bahsi gegen bu 6zgiin ¢alismalarin temelinde ve odaginda yeni tasarlanan, {iretilen ve
gelistirilen teknolojik kumaslarin olmasi, bu tez c¢alismasinin da Onemine vurgu
yapmaktadir. Polimer temelli kaplama malzemesinde katkilama yapilan nanoskopik grafen
ve CN malzemeler ile daha once ¢alisilmamis olmasi ve bu tiir malzemelerde yeni denenen
modern deneysel yontemlerin kullanimi bu tez ¢alismasina 6zgiinliik kazandirmistir. Bu
tez caligmasi ile aymi dogrultuda olan, fakat farkli yontem ve malzemelerle yapilan
calismalarin varligi da bu 6zgiinliigii dogrulamistir [34]-[37].

Ana malzememiz olan EMD engelli kumaslar, tezin materyaller kisminda da belirttigimiz
gibi, son tiiketici i¢in ¢ikarilan ve aktif satigt bulunan bir {irlin olup teknik bakimdan zengin
ve EMD engeli olma 6zelligi bulunan kumaslardir. Bu tez ¢alismasi ile bu kumaslar
kaplama yolu ile modifiye edilmis, kullanim ve EMD engelleme 6zellikleri gelistirilmistir.

Grafen ve CN malzemeler ise Hacettepe U. BAP hizli destek projesi kapsaminda &zel
olarak hazirlatilip alimi yapilan ve yapilar1 geregi nano partikiiler formlarda iiretilen
nanoskopik malzemelerdir. Bu iiriinler gelen elektromanyetik 1sinlarin sogurularak veya
yansitilarak gegirgenliklerinin azaltilmasi amaci ile kullanilmistir.

Tez kapsaminda kumag-nanomalzeme arasi baglayiciligr arttirmak ve malzemenin daha
saglam, etkin ve kullanisli olmasi i¢in Plasti-Dip ya da diger bir adiyla plastomer malzeme
kullanilmistir. Plasti-Dip malzeme 6zel sektor tarafindan iiretilen ve yapisal olarak son
kullaniciya hitap eden bir iirlinken deneysel c¢alismalar baslatilmadan 6nce kararlastirilan
fakat uygulamaya gegirilemeyen ABS (Akrilonitril biitadien stiren), PC (Polikarbonat) ve
PA (Polyamide) polimerlerinin kaplanmasindaki zorluklar karsisinda bir se¢enek olarak
karsimiza ¢ikmistir. Kaplama yontemin maliyetinin diigiik ve malzeme kullaniminin kolay
olmasi, deneysel olarak rahatlatirken polimer kaplama islemi de kolaylagtirilmistr.
Deneysel calismalar sirasinda grafen ve CN katkilanmis polimer malzemelerin ilk 6nce
mikroskobik incelemeleri yapildi.

Genel olarak makroskopik boyutta kumas kaplamalarimizda grafen nanopargaciklar
yiizeyle ve polimer yapi ile ¢ok daha iyi uyum saglayarak piiriizliiliigii az ve kumasa daha
derinlemesine yapisan basarili sonuglar verdi. CN ise beklenilenin aksine katki yiizdesi
arttikca yiizeyde topaklanma ve yiizeye tutunmama 6zellikleri gostermistir. Ayrica CN’nin
kiitlesinin az, yogunlugunun fazla olmasi sebebiyle, Plasti-Dip basingh tiip igerigine
katkilanmasida zor olmustur. Bu ylizden grafen ile %2, %4 ve %6 oranda katkilanma
yapilirken, CN’de ancak %2, %3 ve %4 oranlar1 kullanilmistir.

Yapilan SAXS analizleri ile, mikro ve nano boyutta yapi analizleri yaparak kaplanan

malzemelerin yapisal olarak nasil degistigi ve Ozelliklerinin gelistirilip gelistirilmedigi
hakkinda bilgilere ulasilmaya calisildi.

Edinilen en 6nemli yap1 farkliligi, grafen katkili kaplamanin malzeme iizerinde Fraktal bir
yapt ile tutundugu, CN katkili polimer malzemenin ise kumas {izerini ¢ekirdek kabuk
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silindir formunda nano olusumlar ile kapladigi seklinde belirlenmistir. CN katkili
polimerler ile kaplanan kumaslara ait bu yapisal sonuglar makro boyutta neden topaklanma
oldugu ve yiizeye tam yapisma olmadigini agiklamasi olmustur.

Fraktal model ile ylizeye yerlesen grafen, yiizey lizerinde daha piiriizsiiz ve diizgiin bir
dagilim olusturarak malzemenin tamaminda homojen olarak dagilmis ve gelen EMD’ler
icin ylizeyin her noktasinda engelleme saglamistir. Sekil 6.1.°den de goriildiigii gibi grafen
kapli kumaslar (6zellikle ST kumaslarda) DAMMIN sonuglarina gére daha sagaklanarak
biiylimeye egilimli olan nanopargaciklar icermektedir.

o

%2 Grafen Silver Twin %4 Grafen Silver Twin %6 Grafen Silver Twin
%2 Grafen Steel Gray %4 Grafen Steel Grey %6 Grafen Steel Grey

Sekil 6.1. Grafen Kapli Kumaslarin DAMMIN Uzerinde Modellemeleri

Bunun yaninda CN ile kapli olan kumaslar i¢ bosluklari daha fazla olan ve siki
baglanmalar1 olmayan bir yap1 gostermistir. Bu Sekil 6.2.’de rahatlikla gézlemlendi. Bu da
CN kapli kumaglarin topaklanma ve ylizeye tam tutunamamasinin yapisal olarak da
kanitidir.
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o dh 4

%2 CN Silver Twin

%3 CN Silver Twin %4 CN Silver Twin
%2 CN Steel Grey %3 CN Steel Grey %4 CN Steel Grey

Sekil 6.2. CN Kapli Kumaslarin DAMMIN Uzerinde Modellemeleri

Genel olarak fraktal yap1 gosteren grafen daha sik molekiiller ve diizgiin dagilim ile yiizeye
yerlesirken, CN daha seyrek ve bosluklar1 fazla olan bir yap1 sergiledi. Jirasyon yaricaplari
ve maksimum uzaklik bakimindan grafen daha biiyiik degerler gosterirken, CN ise daha
kiiglik jirasyon yarigaplart ve maksimun uzaklik bakimindan grafene gore daha kiigiik
yapilar gostermistir. SG ve ST kumaslar {izerinde karsilastirma yapacak olursak grafen
katkida da CN katki da ST kumas daha siki yapilar olarak gézlemlenmistir.

Tez kapsaminda yapilan radyo frekans Olciimlerinde ise genel olarak tiim yapilarda
engellemenin arttig1 fakat CN katkili kumaglarda bu oranlarin daha yiiksek oranda arttig1
ve CN yapilarin engellemede daha basarili oldugu o6zellikle ST kumaslarin yansima
oranlar1 artmis, gecirgenligi ise azalmistir. Genel olarak ise tiim kumaslarda sogurma
oranlar1 katki ylizdesi arttikca azalmistir. Bunun sebebi ise yansimanin artmasi ile
sogurulacak 1ginlarin miktar1 azalmistir.

Biyoaktivite ¢aligmalar1 sonucunda % 2, %4 ve %6 grafen ST kumaslarin antibakteriyel
ozelliklere sahip olduklar1 belirlenmistir. Ozellikle, %2 grafen ST kumas en yiiksek
inhibisyonu gostermistir. Kaplama 6ncesi inhibisyon zonu Staphylococcus aureus’a karsi
10 mm iken kaplama sonras1 8 mm ye diismiis olmakla birlikte, yine de biyo aktif 6zelligin
korundugu sdylenebilmektedir. Grafen kaplama anti bakteriyel 6zelligin devami i¢in ¢ok
biiyiik bir engel olusturmamaktadir.
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Nano parcaciklarin polimer yap1 ve kumas yiizeyler ile etkilesmesinde olusacak ara ylizey
ozellikleri, SAXS verilerinin (g—o0) bélgesi incelenerek arastirilmistir.

Sekil 6.3-6.7 bu amagla olusturulan logaritmik 1(q).q*-q* grafiklerini gostermektedir.
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Sekil 6.3. %2 CN ST Porod Bolgesi Grafigi
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Sekil 6.4. %2 Grafen ST Porod Bolgesi Grafigi
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Porod bolgesi grafikleri incelendiginde, polimer matris-nanoparcacik arayliz alanlariin ve
morfolojilerinin en iyi olanlar1 %2 ve %4 grafen katkili polimer kapli ST kumaslarinda
oldugu belirlenmistir. Bu belirlemede, 1(q).04 — g4 grafiklerinde kesikli cizgiler ile
gosterilen ve ara yiizey alani ile dogru orantili olan (ok ile kirmizi punto belirtilen) doyum
degerlerinin etkisi ve verilerdeki dalgalanmalarin en az olanlarinin sabit sayilabilecek
doyum degerlerine ulagsmalar1 etkin olmustur. Bu sabit doyum degerleri, Sekil 4.6°da da
belirtildigi iizere, 27cApZS degerine esittir. Ap degeri kullanilan malzemedeki elektron
yogunluk farkina karsilik geldigi icin kumas ve kullanilan katki maddesi degismedigi
durumda sabittir. Yani bu doyum degeri dogrudan arayiiz alani ile dogru orantilidir. Bu
baglamda en 1yi arayiiz morfolojisi %2 ve %4 Grafen-ST kumaglarinda elde edilmis olup
en yliksek arayliz alani ise %4 Grafen ST de belirlenmistir. SG kumasinda ise arayiiz
morfolojisi ¢ok iyi olamamakla birlikte diger SG uygulamalarina gore sadece %4 CN-SG
de belirlenebilmistir.

Genel sonug olarak,

Odaklanilan tekstil malzemeleri ile ilgili ilk kez nano 6lgekli yapisal Ar-Ge faaliyetleri
gerceklestirilerek, yapilan CN ve Grafen katkili polimer kaplama islemleri ile 0-13 GHz
araliginda EMD kalkanlama ozelliklerinin ve antibakteriyel etkilerin yap1 ile
iligskilendirilebildigi nano kompozit iiriinler elde edilebilmistir.

Grafen katkili polimer kaplanan kumaslarin yiizeyinde nano fraktal yapilarin olustugu, CN
katkili kaplamalarda ise, Cekirdek-Kabuk Silindir formunda nano yapilarin bulundugu
belirlenmistir. Fraktal model ile yiizeye dagilan grafen nano olusumlar, yiizey iizerinde
daha piiriizsiiz ve diizgiin bir dagilimin elde edilmesine neden olmus ve EMD kalkanlama
0zelliginin yiizeyin her bir noktasinda daha uniform elde edilmesine katkida bulunmustur.

ST kumas tizerine yapilan kaplamalar hem CN hem de grafen katkilamalar i¢in ¢ok daha
diizgiin ve homojen elde edilmistir. Bu durum AFM ve EMD etkilesim testleri ile de
dogrulanmistir.

%4 CN-SG tekstil iiriiniinde 11-13 GHz EMD i¢in sogurucu ozelligi, kaplanmamis SG
kumasina gore (sogurma degeri, 0,2 den 0,3’e artarak) %350 oraninda gelistirilmistir. 11-13
GHz EMD ig¢in sogurma, en yiiksek degerde olup, yansimanin da en az olmasi, bu
malzemenin bu frekans bolgesinde goriinmezlik c¢alismalarinda kullanilabilecegini
gostermistir. Ayrica, 8-13 GHz araliginda gecirgenligin en az olmasi, CN-SG nin SG ye
gore kalkanlama Ozelliginin de artirildiginin delili olmustur. Bu 6rnek ayni zamanda
arayiiz morfolojisi en iyt olan SG kumas kaplamasidir. Bu durumda, ara yiiz
morfolojilerinin kalkanlama 6zelligi tizerinde etkin oldugu da sdylenebilir.

%4 Grafen-SG, 8,5-13 GHz araliginda kalkanlama 6zelligi, kaplanmamis SG kumasa gore
(gecirgenlik degeri 1,2 den 0,5’e diiserek) %33 artirilmistir. 8,5-13 GHz araliginda EMD
ler i¢in yansitma 6zelligi en fazla olup, gegirgenligi ve sogurmasi en az olan malzemedir.
Yani baslangi¢c malzemesi olan SG ye gore daha iyi bir kalkanlama 6zelligi elde edilmistir.

%2 CN-ST malzemesi, 8-13 GHz araliginda kalkanlama 6zelligi kaplanmamis ST kumasa
gore (gecirgenlik degeri 2,2 den 0,5’e diiserek) %77 artirilmistir. Bu kumasglar, yansiticiligi
en yliksek, sogurma ve gegirgenligi en diislik olmasi nedeni ile EMD kalkani olarak 6nemli
bir iiriin olma 6zelligine sahiptir.
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CN katkili ST malzemeler igin CN katkilama orani arttik¢a, nano Olgekte Rg yart cap
degerlerinin ( 8,96 — 11,80 nm) ve olusan kiime boyutlarinin da (24,63 - 34,29 nm
araliginda) arttig1 belirlenmistir.

Bu ¢alisma sonucunda elde edilen en degerli liriinlerden biri fiziksel, kimyasal ve biyolojik
ozellikler agisindan %2 CN-ST malzemesidir. 8,96 nm yarigapli, homojen dagilimli nano
globular parcaciklara sahip bu malzeme iyi bir EMD engeli olup ayni zamanda
mikroorganizma karsit1 6zellige de sahiptir.

Yap1-Ozelik acisindan da CN katkili kaplama yapilan ST kumaslar icin katkilama oranina
gore nano olusum boyutlarinda da artis gézlenmistir. Nano kompozit yapilarda boyut ne
kadar kii¢iik ise de nano parcacigin boyutu de Broglie dalga boyuna yaklasmakta ve
malzeme istiin ozellikler kazanabilmektedir. Par¢acik boyutunun artis1 diizenli olmakla
birlikte, en kiigiik boyutlu 8,96 nm yarigapli nano olusum igeren %?2 lik katkilama en iyi
Ozelliklere sahip malzeme olarak belirlenmistir.

350 ~+

300 ® Rg
= (Nano olusum
% 250 yari ¢apl)
% 200 5
]
@ 150
(Maksimum
100 Boyut)
50 -
O -

% 2 % 3 % 4

CN Katki orani

Sekil 6.8. CN Katki Oranina Gore Rg ve D Degerlerindeki Degisim.

Bir diger degerli 6rnek, %6 grafen katkili polimer ile kaplanmig ST kumastir. 8-13 GHz
araliginda yani en genis aralikta en az gecirgenlik ve dolayisi ile en iyi kalkanlama 6zelligi
bu 6rnekte elde edilmistir. Ayrica 8-9,8 GHz frekans araliginda en az sogurma ve en fazla
yansitma Ozellikleri de bu malzemeyi degerli kilmaktadir.

Kaplama islemi 6ncesinde, AFM ile ilgili yiizey incelemelerinde, ylizeyin girintili ¢ikintili
olma o6zellikleri Sekil 6.9 da, aynmi dlgekli gosterimle, ST ve SG igin verilmistir. Grafen
malzemeler bu girintili ¢ikintili boliimlere, 2B ve plaka seklinde olduklari i¢in daha rahat
tutunmaktadir. Silindirik ¢ekirdek kabul modelinde olan CN olusumlar ise bu yiizeylere
kismen girebildigi ve tutunabildigi i¢cin kaplama sonrasi kumas yiizeyinde grainlerin
olusumuna yol a¢cmaktadir. Grafen katkili kaplamalarda en basarili sonu¢ SG kumas
yiizeyinde elde edilmis olup, derin (¢ukur) boliimler grafen plakalar ile doldurularak Sekil
5.2.’den de goriildiigi iizere, kaplama sonrasinda kumasin genel dokusu ile uyusan daha
dogal bir goriiniim elde edilmistir.
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Sekil 6.9. SG ve ST Kumas Yiizeylerinin Aym Olgekte Gosterilmis Topografik Olgiimleri

%2 Grafen-ST, 9,8-13 GHz araliginda daha az gegirgenlik gostermis ve ortalama
gecirgenlik degeri 2,8 iken 1,4 degerine diiserek %50 oraninda kalkanlama 6zelligindeki
artisina neden olustur. Bu kumaslarda, maksimum yansitma, minimum sogurma gézlenmis
ve ayrica biyoaktiviteye sahip oldugu da belirlenmistir. Sekil 6.1.’den de goriildiigii lizere
bu 6rnege ait nano olusum morfolojisi ¢iceksi bir goriiniime sahip olup malzemeye daha
rahat tutunabilecek yaprak benzeri c¢ikintilar igermektedir. Bu ¢ikintilar, kaplanmamis
kumasin dogal yapisinda bulunan ve yaprak/cikinti aralarinda kalan anti bakteriyel giimiis
atomlarinin etkilerini daha iyi géstermesine neden olabilir. Bu etkinin glimiis atomlarindan
gelmesinin yliksek olasilikla oldugu sdylenebilir. Cilinkii benzer ¢igeksi yap1 %6 grafen-SG
orneginde olmakla birlikte, benzer biyoaktivite bu malzemede gozlenmemistir. Yani gelik
malzemede bulunan Co, Ni, Fe gibi atomik yapilar antibateriyel 6zellikte etken olmamugtir.

Avrupa’da yapilan bir arastirmada, Staphylococcus aureu’un, tiim enfeksiyonlarmn %30
undan sorumlu ve antibiyotiklere kars1 direngli bir bakteri oldugu bilinmektedir [38][39].
Ayrica egzama gibi deri semptomlarmin bas tetikleyicisi olup, cerrahi islem sonrasi
hastane ortaminda olusan enfeksiyonlarin da bas sorumlusudur.

Bu nedenle enfeksiyonlarin kontrolii agisindan bu tiir tekstil iiriinleri, hastaliklarin rahat
yayildig1 ucak i¢i donanimlar da veya hastanelerde de kullanilabilir.

Gram pozitif bakteri olan Staphylococcus aureu, 0,5—1,5 um gapli iiziim taneleri seklinde
kiimeler olustururlar. Sekil 6.10 da bu bakterinin genel goriiniimii ve bir yiizey ile
etkilesimini gdsteren bir gorsel bulunmaktadir.

54



S. Aureus kiimeleri

Qe

Besinler
\
Y (@)
\\ (s
\
\
\

\ -
Y
) (]

Van der Waals
etkilesimler

Van der Waals
etkilesimler
Ust yiizey

’

Hidrofobik 7 Pozitif zemin
Hidrofobik

etkilegimler 5
molekiiller

Sekil 6.10 Staphylococcus aureu Bakteri Kiimeleri ve Yiizey Ile Etkilesimleri

Bu gorselden de c¢ikarimda bulunulabilecegi tizere, %2 Grafen-ST 0Orneginin
Staphylococcus aureus ve Escherichia coli tizerinde en etkin biyo aktivite gostermesinin
nedenleri, ST dokusunun yiizey girinti-¢cikintisinin  (Sekil 6.9) yiizeyden daha az sapma
gostermesi yani giimiis atomlarinin yiize daha yakin ve etkin bigimde yerellesmesi ve
bakterilerin yerlesebilecegi daha biiyiikk cukurlarin bu ylizeylerde fazla bulunmamasi
seklinde agiklanabilir.

Escherichia coli ise, memeli hayvanlarin kalin bagirsaginda yasayan bakterilerdendir.
Cogu c¢esidi, zararli olmayip, sentetik biyolojinin model organizmasi olarak da
kullanilirlar. Diger taraftan, ishal, idrar yolu enfeksiyonlart ve solunum yolu enfeksiyonlari
gibi hastaliklara da neden olabilenleri de vardir. %2 Grafen ST kumas malzemeleri, hayvan
tiretme ciftliklerinde, biiylik insan topluluklarinin bulunduklar1 ortak yasam alanlarinda,
hastaliklarin ve enfeksiyonlarin Onlenmesi amacgh kullanim potansiyeli olabilecek
malzemelerdir.

Son bir kez tezde yapilan ¢alismalar bir akis semasi ile genel degerlendirmeye sunulabilir.
Sekil 6.11 de bu sema her bir ¢calisma fazini igerecek sekilde olusturulmustur.
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¥ Nanoskopik yap1 arastirmalarinin
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grafen nano olusumlarin yapisal
parametrelerinin belirlenmesi

Yiizey ozelliklerinin aragtirilmasi ve
polimer kaplamaya uygun olup
olmayanlarinin saptanmasi

o \ 4

Kaplama isleminde kullanilacak ve EMD EMD sogurma, sagilma ve
kalkanlama 6zelligini artirabilecek uygun gecirgenlik &lciimlerinin yapilamasi

nanopargaciklarin / nanokompozit

polimerlerin belirlenmesi ‘
" Antibakteriyel 6zelliklerin incelenmesi
En uygun kaplama yonteminin arastirilmasi '

$

Endiistriyel iiretim ve teknolojik
uygulamalar i¢in gelecek vaat eden
kaplanmig kumasglarin belirlenmesi.

CN ve Grafen katkili polimer
malzemelerin basingli tiip ortaminda
olusturulmasi ve piiskiirtme yontemi ile

kaplama islemlerinin yapilmasi

Sekil 6.11. Tez Calismasinin Baslangic Gelisme ve Sonug Béliimlerini igeren Is-Akis ,
Bulgu-Degerlendirme ve Cikti Semasi

Bu tez ¢alismasi sonucunda elde edilen bulgu ve sonuglar derlenerek, uluslararasi bilimsel
etkinliklerde sozlii ve poster sunum olarak kabul edilerek sunulmus ve bilimsel ortamda
tartigmaya agilmustir [40][41]. SCI yayin olusturma siireci devam etmektedir.

Genel sonug olarak, tezin giris boliimiinde ifade edilen hedeflerin tamamina ulasildig:
rahatlikla soylenebilir.
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