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TESEKKURLER

Tekstil ylizeylerinde antibakteriyel etki saglamaya yonelik bu ¢alismanin
gerceklesmesinde bilgi, tecriibe ve alt yapilart ile bu calismay1 destekleyen degerli
danisman hocam Saymn Dog Dr. Aysun AKSIT’e, Sayin Yard. Dog. Nurhan ONAR’a
ve Saym Yard. Do¢. Bengi KUTLU’ya, antibakteriyel testlerin yapilabilmesinde
onemli destek saglayan Sayin Filiz ERSOY’a, calismanin yiiriitiilmesi ve
tamamlanmas1 asamalarinda destek ve katkilarindan dolay1 Seta Tibbi Cihazlar ith.
fhr. Pazarlama Tic. ve San. A.S.,’ye ve Seta Genel Miidiirii Saymn Giirhan GUR’e,
her zaman yanimda olarak maddi ve manevi desteklerini benimle paylasan sevgili

esime, sevgili anne ve babama tesekkiirlerimi arz ederim.

Simla SAHIN



MEDIiKAL ALANDA KULLANILAN TEKSTILLERDE ANTIiBAKTERIYEL
ETKILER iCIN SOL-JEL UYGULAMALARI

0z

Yapilan bilimsel ¢alismalar ve gelisen teknoloji ile insanlarin talepleri, yasam
standartlarindaki ytikselis her gecen giin daha da artmaktadir. Artan beklentileri
karsilamak amaciyla oOzellikle tekstil alaninda kumasin fonksiyonelligini One

cikaracak triinler gelistirilmektedir.

Bu proje calismasinda sol jel teknolojisi kullanilarak tekstil materyallerinin
antimikrobiyel 6zelliklerinin gelistirilmesi amaglanmistir. Sol jel yontemi ile farkli
ozelliklerde ¢ozeltiler hazirlanmistir. Sol jel ¢ozeltilerinde antimikrobiyal etki elde
etmek icin Giimiis nitrat ve titanyum isopropoksit kullanilmistir. Inorganik
antibakteriyal ajanlar arasinda; giimiisiin ¢ok eski zamanlardan beri enfeksiyon ile
savasta en Onemli kimyasal oldugu bilinmektedir. Farkli 6zelliklerde yiizey aktif
maddeleri ¢ozeltilere ilave edilerek giimiis iyonlarmin titanyum dioksit {izerine
adsorbe olmasi saglanmistir. Giimiis iyonlarmi indirgemek igin Hidrazin
kullanilmistir. Hazirlanan ¢ozeltiler farkli tipte dokuma / dokusuz tip kumaslara
aktarilmistir. Elde edilen sonuglar; c¢ozeltilerde yiizey aktif madde kullaniminin

giimiis antibakteriyel etkisini daha da gili¢lendirdigini gostermistir.

Yapilan ¢alismada 6zellikle medikal alanda kullanilan pamuklu dokuma ve tek
kullanimlik dokusuz kumaglarda denemeler yapilmigtir. Medikal alanda cerrahi
operasyonlarda tiim saglik personelinin, hastanin enfeksiyona karsi korunmasi igin
kullanilan koruyucu giysilerin, hasta oOrtiilerinin antibakteriyel 6zellikte olmasi
gerekmektedir. Medikal giysiler, steril ve steril olmayan alanlar arasinda bariyer
olusturup, viriislerin hastalara gecisini ve saglik personelinin 6zellikle kan yoluyla
gecen patojenlere maruz kalmasint en aza indirmek amaciyla kullanilan,

enfeksiyonlar1 6nlemek tizere tasarlanmig giysilerdir.

Anahtar sozciikler: antibakteriyel, dokusuz yiizeyler, medikal, sol jel



THE SOL-GEL APPLICATIONS FOR ANTIBACTERIAL EFFECTS ON
MEDICAL TEXTILES

ABSTRACT

The scientific studies and evolving technology increases demands of people, the
rise in living standards day by day. To meet the growing expectations; especially in
the field of textile, products are being developed to highlight the functionality of the

fabric.

In this thesis; the development of antimicrobial properties of textile materials is
aimed by using sol gel technology. The solutions with different properties were
prepared by sol gel method. Silver nitrate and Titanyum isopropoxide were used to
obtain antimicrobial effect. Silver since the ancient times of infection is known to be
the most important chemical between organic antibacterial agents. Adsorption of
silver ions on Titanium dioxide was provided by the addition of surface active agents
in different properties. Hydrazine was used to reduce silver ions. Woven and
nonwoven fabrics were coated with these prepared solutions in different properties.
The obtained results showed that the antibacterial effect of silver solution was

increased by the addition of surface-active agents.

In this study, cotton woven fabrics and nonwoven fabrics used in the medical field
were used. Nonwoven fabrics are used for single-use medical applications. In all
surgical operations in the medical fiel, health personel ant patient should be protected
by protective clothing, protective drapes against infection. Medical clothing, creating
a barrier between sterile and nonsterile areas, prevents the transfer of viruses to
patients and health personel. Use protective clothing provides to minimize exposure

to blood-borne pathogens. They are designed to prevent infections of clothing.

Keywords: antibacterial, medical, nonwoven, sol gel
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BOLUM BiR
GIRIS

1.1 Genel Bilgiler

Diinyada saglik kurallarina uygunluk konusuna verilen 6nem giderek artmaktadir.
Medikal tekstiller olarak adlandirilan cerrahi (medikal) giysilere verilen énem de
ayni hizla artmaktadir. Medikal giysiler, steril ve steril olmayan alanlar arasinda
bariyer olusturup, virlislerin hastalara gegisini ve saglik personelinin 6zellikle kan
yoluyla gegen patojenlere maruz kalmasini en aza indirmek amaciyla kullanilan,

enfeksiyonlar1 6nlemek tizere tasarlanmis giysilerdir.

Bakteri yayilmasini iki yonlii diigiinmek gerekmektedir. Clinkii cerrahi operasyon
sirasinda enfeksiyona neden olabilecek bakteri kaynagi, sadece cerrahi ekip degildir.
Hastanin kendisi de ayn1 zamanda bir bakteri kaynagidir. HIV, Hepatit B, Hepatit C
viriisleri, hastanin viicut sivilariyla temas oldugunda hastane personeline gecebilecek
viriislerdir. Bu viriisler uygun ortam olustugunda viicuda girebilmektedir. Bu durum,
ameliyat ortamindaki enfeksiyonun ana sebebi olmaktadir. Enfeksiyona bagl riskleri
en aza indirmek i¢in, gerek hastanin ve gerekse cerrahi ekibin ameliyat esnasinda
korunabilecekleri steril edilmis cerrahi giysiler ve ortiiler kullanilmalidir. Ameliyat
esnasinda cerrahi ekibin kullandigi medikal tekstiller;

e ameliyat onliikleri,

e boneler,
e maskeler,
e galoslar

e hasta Ortiileri

Kullanilan medikal tekstiller; ¢cok kullanimlik (reusable) veya tek kullanimlik
(disposable) ozellikte olmak tizere iki gruba ayrilirlar. Cok kullanimlik medikal
tekstiller dokuma kumastan yapilmakta ve kullanimlar arasinda yikama ve
sterilizasyon islemine tabi tutulmaktadir. Tek kullanimlik cerrahi giysiler ise, bir defa

kullanilmakta ve dokusuz ylizey olarak ifade edilen dokusuz ylizey kumaslardan



tiretilmektedir. Cerrahi ekibin ve hastanin korunmasinda kullanilan medikal
tekstillerin bir takim koruyucu 6zelliklere sahip olmasi gerekmektedir. Sivi iticilik,
siv1 gegirmezlik, hava gecirgenligi ve benzeri 6zellikler medikal tekstillerde korunma
ve kullanim rahath@ agisindan 6nemli 6zelliklerdir. Ozellikle uzun siireli cerrahi
operasyonlarda medikal tekstillerin kullanicisina giyim konforu saglayacak 6zellikler
de tagimasi gerekmektedir. Bu nedenle kullanilacak medikal tekstil malzemeleri
arasinda bir se¢im yaparken, giysilerin, oOrtiilerin ve diger medikal tekstillerde bakteri
bulasma riski, bariyer etkinligi, konfor 6zellikleri, hasta ve personelin giivenligi ve

maliyet ile ilgili dengeler detayl1 bir sekilde gdzden gegirilmelidir.

Son zamanlarda enfeksiyon ile savasta dokuma ortii, onliik yerine tek kullanimlik
(disposable) medikal tekstil kullanilmasi enfeksiyon riskini 6nemli oOlgiide
azaltmaktadir. Bugiin sadece cerrahi aletler degil ameliyat ortiileri ve ameliyat setleri
de yaygin bir bicimde “disposable” olarak kullanilmaktadir. Dokusuz yiizeyden
tiretilen tek kullanimlik medikal ortii, onliikk ve setler son zamanlarda giderek artan
bir talep gormektedir. Ciinkii dokusuz kumaglar sivi girisini engellemekte,
enfeksiyona neden olabilecek mikroorganizmalar i¢in bariyer olusturmaktadir.
Medikal tekstillerde dokusuz yiizey tercih nedenleri;

o s giicii

e Sterilizasyon

e Yedekleme

e Stok Takibi

e Enfeksiyon

Mikrobiyal seviyelerin kontrolii medikal {riinlerde 6nemli bir konudur. Bu
problem dogru yapida kumas se¢imi ile ¢oziilebilir. Nefes alabilir, esnek, steril
edilebilir ve kan, viriis girisine direngli dokusuz materyallerin bu alanda kullanimi
son zamanlarda oldukca fazla goriilmektedir. Saglik ve hijyen {irlinleri olarak ifade
edilen medikal ortii ve onliikler deri ile direk temasta bulunmaktadir. Ozellikle
AIDS, SARS gibi viriislerin ortaya ¢ikmasi ile cerrahi bir operasyon sirasinda saglik
personelinin ve hastanin kan ile temasta bulunmamalar1 gerekmektedir. Klinik

caligmalar operasyon sonrasi enfeksiyon kontroliinde dokusuz yiizey kumaslarin



dokunmus kumaglara goére daha koruyucu ozellikte oldugunu gostermektedir.
Maksimum seviyede koruma saglamak amaciyla anti-bakteriyel ajanlar ile muamele
edilmis dokusuz ylizeyler medikal alanda kullanilmaktadir. Medikal koruyucu

giysiler hem mikroorganizma, s1v1 geg¢irmez 6zellikte hem de konforlu olmalidir.

Bu calismanin amaci medikal alanda kullanilan dokusuz yiizeylerde sol-jel
yontemini kullanarak anti-bakteriyel 6zellikli saydam bir film olusturmak ve medikal

tirlinlerde koruma seviyesini arttirmaktir.

Dokusuz materyallerde bariyer ozelligini arttirmanin en kolay yolu dokusuz
kumas agirhiginin arttirtlmasidir. Kumas agirligindaki artisin maliyet ve konfor
tizerindeki etkisi biiyiliktiir. Bunun yerine hidrofobik ozellikte bir kaplamanin
kullanimi1 da s1v1 girigini engelleyebilecek kumas yiizey gerilimini arttirir, ayrica sivi

girigine imkan veren kumas gézeneklerinin kapanmasini saglar.

Medikal testilerde istenilen 6zellikler;
e Kan, serum gibi sivilar yoluyla mikroorganizma gecisini dnlemeli,
e Nefes alabilir 6zellikte olmali, kullanim boyunca konforu saglamali,

e Kolay steril edilebilmeli.

Konfor, estetik, saglamlik, fonksiyonel ve giivenli tekstil iriinlerine talebin

artmasi Uretim ve tasarimda yeni ve ¢agdas tekniklerin gelismesini tetiklemektedir.

1.2 Medikal Tekstillerin Tarihgesi ve Gelisimi

Medikal tekstillerin ilk kullanimlar1 ve gelisimi tarihi notlara, resimlere ve
cizimlere dayanmaktadir. Steril cerrahi giysiyi giyen ilk kisi 1883 yilinda Gustay
Neuber’dir. Saglik personeline koruyucu bir giysi giydirme fikri, cerrahin giysilerini
kandan ve diger kirletici sivilardan korumak amaciyla ortaya ¢ikmistir. Avrupa’da ve
ozellikle Ingiltere’de, 19. yiizyilda cerrahlar ciippelerini cikarip, gdmleklerinin

kollarin1 sivayarak ameliyati gergeklestirmillerdir. 19. yiizyilin sonunda cerrahi



giysinin tasariminda biiyliik bir degisim yasanmistir. Cilippe yerine temiz keten

kumaglar kullanilmaya baglanmistir.

Medikal tekstillerin gelisimi, 20. ylizyilin baslarinda birgok asamadan gegmistir.
1930’1u yillarla birlikte bugiinkii halini kademeli olarak almaya baslamislardir. Tek
katli ortiiler, kan ve viicut sivilart ile kolaylikla kirlendiginden, yara boélgesinin

etrafinda havlular bulunan ¢ok katli 6rtiiler kullanilmaya baslanmistir (Pamuk, 2006).

1950’1 yillarda, yirtilma dayanimi yiiksek ve dikis makinesinde dikilebilecek
bircok dokusuz yiizey ¢esidi iiretilmistir. Dokusuz ylizeylerin az lif dokmek gibi
avantaji olmasi nedeniyle olusturulan yiizeylerin medikal alanda kullanima uygun

oldugu goriilmiistiir.

Gilinlimiizde tiim cerrahi giysilerde dokusuz yiizey kumaslar1 gormek miimkiindiir.
Dokusuz yiizey kumaglar, iretim yontemlerine goére farkli ozelliklerde

olabilmektedirler.



BOLUM iKi
DOKUSUZ YUZEY TEKNOLOJISI

2.1 Tek Kullammmhik Medikal Tekstillerde Kullanilan Kumaslar

Tek kullanimlik medikal tekstillerde, dokusuz yiizey kumaslar kullanilmaktadir.
Dokusuz ylizey kumaslar, cok kullanimlik dokuma kumaslara alternatif olarak ortaya

¢cikmustir.

Ozellikle son zamanlarda medikal tekstil pazar talebi insanlarda hijyen bilincinin
olugmasi, kontaminasyon riskini 6nleme gibi nedenlerden dolay1 hizli bir sekilde
artmaktadir. AIDS, Hepatit, SARS gibi enfeksiyon hastaliklarindan maksimum
seviyede korunmak gerekmektedir. Bir operasyon odasinda bulunan tim doktor ve
hemgsireler, hasta birer enfeksiyon kaynagidir. Bu nedenle operasyonda bulunan
herkes koruyucu giysi kullanmalidir. Koruyucu giysi hem bakteri, sivi gegirmez
ozellikte hem de konforlu olmalidir. Bu nedenle kullanilan malzemenin yapisi
onemlidir. G6zenek boyutu mikrooganizma boyutundan kiigiik olmalidir. Bu amagla
medikal alanda c¢ok kullanimlik olan pamuklu yerine tek kullanimlik dokusuz
yiizeyler tercih edilmeye baslanmistir. Nefes alabilir, esnek, steril edilebilir ve kan,
viriis girisine direngli dokusuz ylizeylerin bu alanda kullanimi son zamanlarda

oldukga fazla diistiniilmektedir.

Mukhopadhyay ve Midha (2008); medikal uygulamalarda kullanilan kumasin,
diisiik maliyet ile saglanabilecek bariyer 6zelligi olmas1 gerektigini belirtmislerdir.
Dokusuz yiizeylerde bariyer oOzelligini arttirmak i¢in dokusuz yilizey agirhig
arttirtlabilir. Ancak materyal agirligindaki artisin maliyet ve konfor tizerindeki etkisi
biiytiktiir. Bu nedenle hidrofobik 6zellikte bir kaplama kullaniminin da sivi girisini
engelleyebilecek kumas yiizey gerilimini arttiracagi, ayrica sivi girisine imkan veren

kumas gozeneklerinin kapanmasini saglayacagi bu ¢alismada belirtilmistir.

Nefes alabilir film kumas laminasyonlar1 bariyer ozelliklerinden dolayi son

zamanlarda giderek artan talep ile tercih edilmektedir. Medikal bariyerler sentetik



kan girisi ya da virlis giris testleri ile karakterize edilmektedir. Uygulamaya baglh
olarak, bariyer 6zelligi 25 mm kalinlikta bir film ile saglanabilir. Tek kullanimlik
uygulamalar operasyon onliiklerini ve diger personel koruyucu kiyafetlerini, temiz

oda giysilerini, yatak kiliflarini, eldiven yara giysilerini icermektedir.

Mikro-gozenekli yapilarda ve kaplamalarda su damlaciklari film mikro
gozeneklerinden giremez, buhar molekiilerinin girisi ise miimkiindiir. Sabit
gozeneklilik ve kalinlik igin, ylizeyden su buhar1 girisi gézenek boyutu azaldikg¢a

artar. Kumas kalinligi arttiginda buhar girisi azalir.

Kaplamali1 kumaslar kompozit materyaller olarak adlandirilir. Tekstil kumasi ve
polimer kaplamanin birlesmesi sonucu olusur. Polimer kaplama kumasa farkli
ozellikler kazandirir. Kombinasyonu saglayan c¢ok sayida laminasyon teknigi
bulunmaktadir. Giiclii ve yeterli miktarda bag olusumunu saglamak gerekmektedir.
Onemli olan kumas 6zelligini bozmamak ve istenilen goriiniimde, dayaniklilikta

esnek yapida bir lamine elde etmektir (Mukhopadhyay ve Midha, 2008).

Klinik c¢alismalar operasyon sonrasi enfeksiyon kontroliinde dokusuz yilizey
kumaslarin  dokunmus kumaslara gére daha koruyucu oOzellikte oldugunu
gostermektedir. Maksimum seviyede koruma saglamak amaciyla anti-mikrobiyal
ajanlar ile muamele edilmis dokusuz yiizeyler medikal alanda kullanilmaktadir.
Cerrahi ortiiler, cihaz kiliflari, mayo masalar, cerrahi setler bu sekilde islem goren

malzemelerdir (Hayes ve White, 2010).

Cerrahi Onliik tiretiminde kullanilan kumasin gozenek boyutu mikroorganizma
boyutundan kiiciik ise mikroorganizmalarin girisi imkansizdir. Fakat bu boyutta
gozeneklere sahip bir kumas olusturmak kolay degildir. Bu amagla, kaplama
yapilartak 6zel bir yap1 olusturmak gerekmektedir. Ancak kaplanmig bir kumasin
konfor 6zelliginin azalacagi kesindir. Konfor 6zelligindeki azalma kisa siireli bir
cerrahi operasyonda 6nemli degildir. Uzun siireli cerrahi operasyonlarda ise kumasin
konforlu olmasi1 vazgecilmezdir. Bu nedenle kumas iizerindeki kaplamanin nefes

alabilir ozellikte olmasi1 gerekmektedir. Kan, serum gibi sivilarin gegisine izin



vermemelidir. Konforu saglamak amaciyla hava gegisine izin vermelidir (Behera ve
Arora, 2009).

Antimikrobiyaller dokusuz yiizeylerin performansini arttirmaktadir. Mikrobiyal
seviyelerin kontrolii medikal {iriinlerde 6nemli bir konudur. Bu problem dogru
yapida kumas secimi ile ¢oziilebilir. Ayrica sterilizasyon islemlerinin ve bariyer
Ozellikli paketlemelerin kullanim1 da mikrobiyal kontaminasyonu minimize edebilir.
Bu yontemlerin kullanimi uygun olmadiginda ise kumasin antimikrobiyal bir ajan ile
islemi bir ¢6ziim olabilmektedir. Ancak antimikrobiyal kullanimi bir takim riskler

igerebilir. Bunlar ¢evresel ve toksikolojik igeriklidir.

Antimikrobiyal bir islemin dokusuz ylizeyde uygulanmasi ile dokusuz ylizey
lizerinde bulunan mikroorganizmalarin  kontrolii  saglanmaktadir. Dokusuz
yiizeylerde kullanilan antimikrobiyallerin dayanikliligt iki nedenden dolay1
istenmektedir;

e uzun siire boyunca antimikrobiyal koruma saglama. Cogu dokusuz yiizey
uzun kullanim siiresine sahiptir ve yiiksek nemde dayanikli olmast istenir.

e cevre ve insan emniyetini saglama.

Mikroorganizma biiyiime orani, kumasin yapisina ve kullanimma baghdir. islem
gormiis kumaslar hijyenik olarak medikal alanda kullanima daha uygundur.
Dayanikli, antimikrobiyal ve giivenilir olma &zelligi kazanirlar (Hayes ve White,
2010).

Medikal alanda medikal tekstil se¢imi yarar ve maliyet agisindan 6nemlidir. Bu
konu ile ilgili yapilan arastirmalara gore elde edilen sonuglar;

e Tek kullanomlik ya da tekrar kullanimlik iriinlerin se¢imi ile ilgili
Gaziantep Universitesi’nde analiz yapilmistir. Yarar/maliyet analizi
incelenmistir. Calisma sonrasinda elde edilen sonuglara gore tek
kullanimlik Onliikler ve Ortiiler yiiksek derecede yarar saglamaktadir

(Baykasoglu, Dereli ve Yilankirkan, 2009).



e Behera ve Arora (2009) tarafindan yapilan arastirmada da; tek kullanimlik
dokusuz yiizeylerden elde edilen medikal giysilerin kullanim1 kontamine
tekstillerin kullanim sonrast hemen atilmasi, tekrar temizleme, yikama
sistemininin maliyetini yok etmesi, hafif olmasi gibi birgok yarar
sagladig belirtilmektedir.

e Cok kullanimlik tekstillerde kullanilan konvensiyonel sivi iticilik bitim
islemlerinde yiiksek miktarda su tiiketimi olmaktadir, yiliksek maliyetli
kurutma yapilmaktadir, zararli kimyasallarin emisyonu atik problemlerini
arttirmaktadir, substratin bulk Ozelliklerini degistirmektedir (Virk,
Ramaswamy, Bourham ve Bures, 2004).

Kiiresel 1sinmanin sonucu olarak alinmasi gerekli tedbirler arasinda su
titketiminin azaltilmas: hedefi de dikkate alinmaldir. Yakin gelecekte su
kaynaklarimin idareli kullanimina yonelik olarak alinacak tedbirler arasinda daha
az yitkama gerektirecek tekstil iiriinlerinin kullaniminin onem kazanmasi

beklenmektedir. (Palamutgu, Keskin, Devrent, Sengiil ve Hasgelik, 2009).

2.2 Dokusuz Yiizey Teknolojisi

Genel anlamt ile dokusuz ylizeyler;
“Dokuma ve 6rmenin disinda kalan iiretim yontemlerinden biri ile tiretilen tekstil

yiizeylerini kapsamaktadir.”

Daha kapsaml1 bir tanima gore ise;
“Dokusuz yiizeyler, iplikler tizerinde olusturulmus (kagit hari¢) dogal, sentetik lif
ve filamentlerden yapilmis tiilbent tabaka veya tabakalarin c¢esitli yontemler ile

sabitlestirilmesi sonucu elde edilen tekstil yilizeyleridir.”

“Dokusuz yiizeyler, kesikli veya filament halde, dogal ya da yapay liflerden
olusturulmus, kagidi kapsam disina alan, iplige dontstiirilmemis ve doku baglama

tekniklerinden herhangi birisi ile baglanmis kumas” olarak da tanimlanabilir.



ASTM (American Standards for Testing and Materials)’e gore;
“Dokusuz ylizeyler, dogal veya sentetik liflerin mekanik, kimyasal, 1s1 ve

erikten yollar ile birlestirilmesi sonucunda iiretilen yapilar” olarak tanimlanmaktadir.

Edana tarafindan yapilan dokusuz ylizey tanimi ise;
“Dokuma ya da 6rme disinda dogal ya da sentetik liflerin, siirekli ya da

kesikli liflerin birleserek yiizey olusturmasi”

Dokusuz yiizey tretiminde en fazla kullanilan lifler polipropilen, poliester ve

selilozik liflerdir.

Dokusuz yiizey yapilarin {iretimi li¢ asamadan olusmaktadir;
* Doku (tiilbent) olugturma
= Dokuyu sabit hale getirme

= Son islemler

2.2.1 Doku Olusturma

Son iirlinde istenilen 6zelliklere gore, kullanilacak lifin boyu, kalinlig1, kimyasal
yapist ve diger ozellikleri géz oniinde bulundurularak harman yapilmasi islemidir.

Doku olusturma isleminde ti¢ ayr1 teknik kullanilir.

2.2.1.1 Kuru Islemler (Drylaid)

Lif doku, taraklarda tarama veya hava akimi yolu ile olusturulur. Carding ve
Airlaying olmak tzere iki farkli yontemi bulunur. Carding isleminde karisik halde
bulunan lifler mekanik yolla acilir ve daha sonraki adimda hava tutma islemidir.
Airlaying isleminde kisa lifler bir hava akimina beslenir. Bu yontem ile elde edilen

yiizeylerin yogunlugu daha diisiik, bu yiizeyler daha yumusaktir.
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2.2.1.2 Yas Islemler (Wetlaid)

Yas yolla doku iiretiminde prensip olarak ¢ok seyreltik durumdaki “lif/su”
stispansiyonu igerisindeki lifler, bir kanal veya hazne igerisindeki suda yiizdiriilerek
paralel konuma getirilir ve ¢ikista kanallara bosaltilarak, ¢cok kii¢iik gdzenekli sonsuz
transport bantlar1 {izerine doku halinde alinirlar. Daha sonra bu doku tabakalar
silindirler arasinda sikildiktan sonra, on sabitlestirme amaciyla tizerine binder

puskiirtiiliir ve daha sonra kurutularak rulo halinde sarilirlar.

2.2.1.3 Sonsuz Liflerden Direkt Doku Uretimi (Spunlaid)

Bu yontemde prensip olarak, bir polimer maddesi eritilmekte ve diizelerden
sonsuz lif halinde ¢ekildikten sonra sogutulmakta ve sonsuz bir tasima bandi {izerine
diizgiin bir doku tabaka halinde serilmektedir. Daha sonra bir 1sil islem ve/veya
binder aplikasyonu ile filament birbirine yapistirnlmaktadir. Termoplastik
polimerlerden dokusuz yiizey olusturulur. Spunlaid ve meltblown olmak {izere iki
farkli yontem bulunmaktadir. Spunlaid isleminde polimer graniilleri eritilir ve eriyik
polimer ekstraksiyon isleminden gegirilir. Spunbond olarak da bilinir. Bu yontem ile
elde edilen yiizeylerin mukavemeti yiiksektir. Esneklik simirlidir. Meltblown
isleminde diisiik viskozitedeki polimerler yiiksek hizdaki hava akisinda ekstraksiyon

islemine tabi tutulurlar.

2.2.2 Dokuyu Sabit Hale Getirme

Doku olusturuldugunda ¢ekme kuvveti diisiik oldugundan, olusturulan dokunun
son Uriinde istenilen Ozelliklere gore gili¢lendirilmesi islemidir. Dokunun

giiclendirilip sabit hale getirilmesinde 3 temel teknik kullanilir.

2.2.2.1 Kimyasal Baglama (Adhezyon Baglama)

S1vi bazli baglama ajaninin ylizeye uygulanmasidir. Baglayici maddeler; akrilat
polimerleri, kopolimerleri, stren-biitadien kopolimerleri ve vinil asetat etilen

kopolimerleri.
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2.2.2.2 Termal Baglama (Kohezyon Baglama)

Kontrollii 1sitma altinda sentetik liflerin termal Ozelliklerinden yararlanilarak

baglama islemi yapilir.

2.2.2.3 Mekanik Baglama

Needlepunching ve Hydro-entanglement olmak tizere iki farkli yontem bulunur.
Needlepunching isleminde 6zel olarak tasarlanmis igneler g¢ekilerek ve itilerek

liflerin karigmasi saglanir.

Hydro-entanglement isleminde Carding ya da Wetlaid islemi ile {iretilen
yiizeylerde uygulanir. Yiiksek basingli su jetleri kullanilarak liflerin birbiri igine

girmesi, karigmasi saglanir.

2.2.3 Son Islemler

Dokunun olusturulmasi, saglamlastirilmasi ve baglanmasindan sonra yapistirma,
kaliplama, 6zel baski, delme, boyama, 06zel kimyasallar ile islem, firgalama,

yumusatma gibi terbiye islemleridir.

Cerrahi giysilerde en ¢ok kullanilan dokusuz yiizey kumas tiirleri olarak Spunlace,

SMS ve Spunbond dokusuz yiizey kumaslart saymak miimkiindiir.

Meltblown dokusuz yiizeyler erimis polimer liflerin uzun ince lifler olusturmak
icin 40 delik/inch’lik spin ya da die’dan ¢ekilmesi ile olusmaktadir. Elde edilen
liflere ¢cekme islemi uygulanir, lifler sicak havadan geger. Olusan yiizey ruloya
sarilir. Melt blown yap1 spunbond ile birlestiginde SM ya da SMS dokusuz yiizeyler
olusur. Dayanikli, yiiksek filtreleme, diisiik basing farki gibi 6zellikleri vardir.

Spunlaid dokusuz yiizeylerin olusumunda lifler ¢ekilir ve sonra deflektorler ile

yiizey haline getirilir ya da hava kanallar1 ile yonlendirilir. Bu teknik yavag biikiim
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hizina sahiptir, maliyeti diisiiktiir. Spunbond ve meltblown yontemler ile elde edilen
yiizeyler birleserek SMS dokusuz yiizeyi olusturur. Meltblown dokusuz yiizeylerdeki
liflerin ¢aplar1 yiiksektir, ancak olusan yap1 ¢ok saglam degildir. SMS yiizeyler
genellikle PP’den tiretilir. PP kullanimu ile ylizeyin su itici 6zellikte olmasi ve tek

kullanimlik olmasi saglanir. Spunlaid yilizeyde recine ya da termal baglar kullanilir.

2.2.3.1 Spunlace

Genellikle kagit hamuru ve poliester lif karisimini (%55 seliiloz, %45 poliester)
iceren dokusuz ylizey kumas tiirii olan spunlace iiretiminde; lifler mekanik baglama
elde etmek amaci ile lifleri dolastiran yiliksek basingli suya tabi tutulmaktadir.
Ameliyat esnasinda kullanilan cerrahi onliikler, operasyon siiresince cerrahi ekibin
tenine en yakin giysilerdir. Seliiloz icerikli giysilerin de insan tenine en iyi uyumu
sagladiklar1 bilinmektedir. Ozellikle bakteri gegislerine kars1 en direngli malzeme
tirii olan spunlace, yumusak yapisi nedeniyle tene uyumda en ¢ok tercih edilen
dokusuz ylizey kumas yapisidir. Sivi gecislerine direnci arttirmak i¢in, cerrahi onliikk
olarak kullanilacak hammaddeye kimyasal islemler de uygulanabilmektedir. Ayrica
cerrahi oOrtii yapiminda kullanilacak spunlace malzemeye de, sivinin emilmesinden
sonra alt ylizeye gegcisini, enjellemek igin, laminasyon islemi yapilmasi

gerekmektedir.

2.2.3.2 SMS (Spunbond/Meltblown/Spunbond)

Tek kullanimlik onliiklerde en ¢ok kullanilan kumas yapisi olan SMS, termal
yolla veya yapiskanla baglanmis 3 ayr1 tabakadan olugmaktadir. Alt ve iist tabakalar
spunbond, orta tabaka ise meltblown malzemeden meydana gelmektedir. Meltblown
malzemeler de, polimerin eritilip 1ifli hale getirilmesi ile olusmaktadir. Malzemenin
orta kati bir filtre gorevi gormekte ve istenmeyen gecisleri onlemektedir. Dis
yiizeyler ise, malzemenin mekanik 6zelliklerinden sorumlu bulunmaktadir. Bu 3
katmanli yapi, kan, bakteri ve sivilarin gegisini engellemekte; ancak hava, buhar ve

sterilizasyon i¢in kullanilan etilen oksit gazina izin vermektedir.
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2.2.3.3 Spunbond

Spunbond malzemeler, poliester tabakalarin eritilip, egirme yontemi ile
sekillendirilmesinden olusan siirekli liflerden elde edilmektedir. Spunbond islemi ile
polimerden direkt kontinu olarak dokusuz yiizey iretimi yapilabilmektedir.
Spunbond kullanilarak iiretilen onliikler yeterli koruyucu 6zelliklere ve gerekli giyim
konforuna sahip olmamaktadir. Spunbond malzemeler, cerrahi maskelerin, bonelerin

ve galoslarin yapiminda kullanilmaya uygun malzeme yapilar1 olarak bilinmektedir.

2.2.3.4 DuPont" SONTARA®

Hydroentanglement (birbirine dolanma) yontemi ile tiretilmektedir. Diger dokusuz
kumaslardan farkli olarak SONTARA kumagin iiretiminde lifleri bir arada tutmaya
yarayan hicbir yapistirici, kimyasal ya da adhesive kullanilmamaktadir. Liflerin
yiiksek derecede birbirine dolanmasi ile mekanik dayanim da artmaktadir. Dokusuz
yiizey olusumu sirasinda lifler yikandigi igin lint, hav icerigi diisiiktir. SONTARA®
gida, farmakotik, yari-iletkenlik, elektronik, otomobil ve saglik alanlarinda
kullanilmaktadir. Diger dokusuz yiizeylere gore SONTARA’nin sahip oldugu
ozellikler;

- Yiksek derecede absorbe etme

- Lint, hav icermemesi, kontaminasyona neden olmaz,

- Yumusak olmasi, kimyasal ya da termal baglarin olmamasi yumusak
olmasini saglar, ¢linkii lifler serbest bir sekilde biikiiliir ve hareket ederler.

- Yiksek derecede kimyasal ve mekanik direng

2000 psi yiiksek basingta binlerce igneleme ile hydroentanglement olarak ifade
edilen yontem ile SONTARA dokusuz yiizey elde edilir. igne tipi su jetleri karigmus
haldeki liflere periyodik araliklar ile vurur. Jetler sayesinde lifler bir araya jelerek

kumas olusturur, kurutularak rulolara sarilir (SONTARA).

Dokusuz yiizey kullanim alanlari;

e emici hijyenik iiriinler,



giyim,

ev mobilyasi,

saglik ve cerrahi amagli kumaslar,
filtrasyon,

mithendislik amacli gibi bir ¢ok endiistriyel alan

Dokusuz ylizeylerin sahip olabilecegi 6zel fonksiyonlar;

emicilik,

sivi iticilik,

elastikiyet,

yumusaklik,

giic tutusurluk,
yikanabilirlik,

bakteriyel bariyer 6zelligi

sterilite
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BOLUM UC
SOL JEL YONTEMIi

3.1 Sol Jel Yontemi

Tanecik boyutlarinin sabit kaldigi ve taneciklerin ¢okmedigi kolloidal sistemler
sol olarak ifade edilir. Gozenekli, 3-boyutlu, icten baglanmis kat1 aglar1 i¢eren akici
olmayan yapilar ise jel olarak ifade edilir. Eger sivi baglar1 kolloidal sol

partikiillerinden yapilmissa jele kolloidal denilmektedir.
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Sekil 3.1 Sol jel yontemi ile elde edilen materyaller

Sol jel prosesi yas kimyasal tekniklerden biridir. Sol jel prosesi materyallerin
fabrikasyonu i¢in kullanilir. Partikiil ya da network polimerlerden olusan network
icin  prekorser gorevi yapan kimyasal c¢ozeltiden olusur. Hidroliz ve
polikondenzasyon reaksiyonlarinda farkli formlara girerler. Cozeltide metal oksitin
bulunmasi metal-oxo (M — O — M) ve metal-hydroxo (M — OH — M) polimerlerinin

olugsmasini saglar. Sol, jel haline doniiserek sivi ve kati fazi igeren iki fazli sisteme
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doniisiir. Kat1 fazin morfolojisi ya da temel yapis1 ayr1 koloidal partikiillerden stirekli
zincir polimer networke doniisiir. Kolloid halde partikiillerin hacim orani ¢ok diisiik
olur. Jel oOzelliginde olmasi i¢in sivinin uzaklastirilmas: gerekir. Kalan sivinin
(¢Oziiciiniin) uzaklastirilmasi kurutma islemi ile gergeklesir. Biiziilme (shrinkage)

goriiliir.

Sol jel prosesi ucuz ve diisiik sicaklikli bir tekniktir. Organik boya, ya da diger

ilave maddeler gibi kiiglik miktarlarda dopantlar sole ilave edilebilir.

Van der waals baglarina goére tozlarin kontrol edilemeyen aglomerasyonu

homojen bir yap1 elde edilmesini engeller.

Coziciiniiin uzaklastirilmasi i¢in kontrolsiiz kurutma degisken stres olusumuna ve

catlak olusumuna neden olur.

Kolloid terimi kati-sivi karisimlar i¢in kullanilir. Kati partikiiller sivi ig¢inde
dagilmistir. Partikiiller atomik boyutlardan biiyiik, Brownian Hareketini gosterecek
sekilde kiigliktiirler. Partikiiller yeterli biiylikliikte ise suspensiyon halinde belirli bir
siiredeki dinamik davranislari yer ¢ekimi kuvveti ve sedimentasyon ile kontrol edilir.
Eger yeterli derecede kiiciikse suspensiyondaki diizensiz hareketleri ¢cok fazla sayida

molekiillerin bombardimanidir.

Disiik sicaklikta ¢oziicli (sol) igerisinde kimyasal reaksiyonlar ile inorganik
yapilar sentezlenir. Olusan jel 1s1l islem veya UV kiirlestirme yoluyla sertlestirilir.
Alkoksit kullanim nedeni birgok ¢dziiciite ¢6ziinebilme avantajidir. Kolloidal yapinin
olusmasi i¢in metal ya da ¢esitli reaktif ligandlarin ¢evreledigi metal alkoksitler
kullanilmaktadir. TMOS (tetrametoksisilan) ve TEOS ( tetraoksisilan) aliiminatlar,

titanatlar ve boratlar gibi alkoksitler de TEOS ile karigtirilir.

Koloidal yontemde kolloid olarak kullanilan partikiiller 500 nm ve daha altindaki
boyutlara sahip partikiillerdir. Maksimum boyutlar1 1s18in dalga boyuna esit olan bu

partikiiller optik mikroskopta goriilmezler. Ancak Light Scattering Sedimentation
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Analysis ya da Osmosis yontemleri ile goriilebilirler. Koloidal sollerden elde
edilenler, bir sivi iginde dagitilmis koloidal pargaciklar olmasi nedeniyle solun

tarifine tam olarak uyar.
Sol jel proseslerinde baslangic maddeleri (prekorser) olarak metalik tuzlar ve
alkoksitler kullanilmaktadir. Iki grubun c¢ozelti kimyas: tamamen birbirinden

farklidir. Ya su ya da organik ¢6ziiciiniin se¢imi, baglangic maddesine baghdir.

Prekdrser (baslatic) sol ya da jelde belirli bir miktarda katyon igeren kimyasal

reaktandir.
PREKORSERLAR
Metalik tuzilar Alkoksidler
MaXy M(OR),
Ornek: AICI, Ornek: AI(OC,Hs),)

Sekil 3.2 Sol jel isleminde kullanilan prekorserlar (baslaticilar)

Sol jel islemlerinde prekérser uygun bir ¢oziicii iginde ¢ozdiiriiliir. Ozellikle
organik ¢oziiciiler reaksiyonlarin kontrollii bir sekilde olugsmasini ve esnek bir yapi
elde edilmesini saglarlar. Kisa kuruma siiresi, diisiik kiirleme sicakligi gibi
avantajlar1 sayesinde enerji tiikketimi, proses siiresi gibi parametreler azalir. Organik
¢oziicii kullanimi tekstil liflerinin sismesine neden olur. Diisiik yilizey gerilimine
sahip olmasi yiizeyin islanmasina ve daha iyi film olusumunu saglar. Bu durumda

yiizeysel bir kaplama olusur. Catlaklar azalir. Lifler tamamen kaplanur.

Sol jel islemlerinde en ¢gok kullanilan ¢6ziicii etanoldiir.
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3.1.1 Sol-Jel Prosesinin Asamalar:

3.1.1.1 Hidroliz

Alkoksit yonteminde, metal oksitler 6nce kismen hidroliz edilir. Asidik veya
bazik ortamlarda sudan ¢ikan oksijenin titanyuma niikleofilik saldirisiyla hidroliz
olusur. Alkoksit ve HO birbiri ile karismadigindan dolayr uygun bir ¢dziicl

secilmelidir.

3.1.1.2 Kondenzasyon

3.1.1.2.1 Alkol veren tepkime (alkoliz).

M-OH + RO-M —» M-O-M + ROH

3.1.1.2.2 Su veren tepkime (hidroliz).
M-OH + HO-M —» M-0O-M + H;0

Hidroliz ve kondenzasyon hizlari;

su/ alkoksit orani( H,O/Si molar konsantrasyonu),
o alkoksitteki alkil grubu,

e kataliz konsantrasyonu,

e pH, ¢oziicii konsantrasyonu,

e hidroliz ortama,

e reaksiyon siiresi ve sicakligi

gibi ¢esitli faktorlerden etkilenir.
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3.1.1.3 Jellesme

Cozeltideki polimerler, kondenzasyon reaksiyonlariyla biiyiidiikge, bir demet
biitlin ¢ozeltiyi kaplayana kadar, genis demetler seklinde birbirine baglanirlar. Bu
nokta ¢ozeltinin viskozitesindeki ani artigla kolayca anlasilir. Jellesme olayi, hidroliz
ve kondenzasyon reaksiyonlart sonucu olusmaktadir. Reaksiyon hizina ve sekline
bagli olarak olusan jellerin ve dolayisiyla da son firiiniin mikro yapisi kontrol

edilebilmektedir.

3.1.2 Sol- Jel Yontemini Etkileyen Faktorler

En 6nemli faktorler; Ph, katalist tipi ve konsantrasyonu, H,O/Si molar oran1 (R),
sicaklik. Bu faktorler kontrol edilerek sol-jel bazli inorganik networkiin yapisi ve

ozellikleri degistirilebilir.

3.1.2.1 Hidroliz

3.1.2.1.1 pH. pH ne olursa olsun, su molekiiliindeki oksijen atomunun silikon

atomuna niikleofilik olarak etki etmesiyle hidroliz islemi gerceklesmektedir.

3.1.2.1.2 Katalistin yapisi ve konsantrasyonu. Harici katalizor katilmayarak da
hidroliz meydana gelmektedir. Fakat katalizor kullanildiginda reaksiyon ¢ok daha

hizl1 ve eksiksiz tamamlanabilir.

Kullanilabilecek katalizorler;
- Mineral asitler (HCI)
- Amonyak
- asetik asit
- KOH, aminler
- KFveHF
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Hidroliz reaksiyonunun oranini etkileyen en biiyilk etkenin asit veya baz

katalizorii oldugu anlagilmaktadir.

3.1.2.1.3 Asit katalizli mekanizma. Ilk basamakta alkoksit grubu protonlanmakta
ve daha elektronegatif Si olusmakta bdylece su molekiilii ile etkilesmesi daha kolay

olmaktadir. SN, reaksiyonu olmakta ve alkol olusmaktadir.

3.1.2.1.4 Baz Katalizli Mekanizma. Esit katalizér konsantrasyonunda baz katalizli
reaksiyonlar asit katalizli reaksiyonlara gore daha yavas olmaktadir. Temel alkoksit
oksijenleri, niikleofilik katilmaya ilgisizdir. Bu yiizden ilk 6nce hidroliz

gerceklesmektedir. 2. basamakta ise SN, reaksiyonu olmaktadir.

SILIKA JEL OLUSUMUNDA GERCEKLESEN REAKSIYONLAR

\
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Sekil 3.3 Sol jel yonteminde ger¢eklesen hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlarina 6rnek

Sol jel islemlerinde prekdrser bir ¢oziicli iginde ¢ozdiiriilerek baslangi¢ ¢ozeltisi
hazirlanir. Hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlar1 sonucunda sol olusur.

Kondenzasyon islemi ve kullanilan ¢6ziiciiin u¢gmast sonucunda sivi sol kati jele
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doniistir. Bu noktada iiriin aniden viskoz sividan elastik ozelliklerde bir materyale
doniigiir. Stvi durumda viskozite Slgiilebilir. Jellesme noktasina yaklasildiginda ise

viskozite degeri sonsuza dogru artar.
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Sekil 3.4 Sol jel yontemi ile elde edilen materyaller

Sol jel prosesinin sivi faz adiminda madde ilavesi yapilabilir. Basit bir karigtirma
dopantin degismeyen bir sekilde dagilimini saglar. Sol jel tekniginin bir avantaji elde
edilen materyalin inorganik, organik ya da biyolojik c¢ok c¢esitli maddeler ile

doplanabilmesinin kolayligidir.

Sol jel yontemi ile yiizeyde antimikrobiyal koruma saglanabilir. Kullanilabilecek
antimikrobiyal ajanlar giimiis, metal ve tuzlari, organometaller, quarternar amonyum
bilesikleri, fenollerdir. Kitosan, triklosan gibi dogal maddelerin de o6zellikle tekstil

materyallerinde antimikrobiyal bitim islemlerinde kullanildig1 goériilmektedir.
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Sekil 3.5 Sol jel yontemi iglem akisi
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Sekil 3.6 Sol jel kaplama yontemleri
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Sol jel kaplamalarin olusumu i¢in film ve kaplanacak materyal arasinda kimyasal
bag olusmalidir.
Bag yapisiM — O — M’

M, M’: Film ve kaplanacak materyaldeki metalik iyonlar.

Sivinin  viskozitesi kaplamanin kalinligin1 belirlemektedir. Kaplamanin yapisi
stvinin bilesimine baghdir. Zayif kondense edilmis ¢ozeltiler daralmay1 saglar ve
daha kiigiik boyutta gozenekler ve daha yiiksek kapiler basinglar elde edilir.
Coziiciiler kurutma prosesi ile uzaklagtirilir. Kurutulmus kaplamanin yapisi
networkiin sikilasmasin1 saglayan kapiler kuvvetlere ve networkii katilagtiran,
sertlifinin artmasin1  saglayan kondenzasyon reaksiyonuna baghdir. Yapi

biiziildiiglinde baz1 baglar kirilir.

Sol jel isleminin avantajlari;

-  Mikron boyutlarda veya nano boyutlu materyallerin iiretiminde
kullanilabilmesi,

- Nano boyutta tozlar ve ince filmler tiretilebilmesi, mikro gézenekli yapi,

- Elde edilen materyalin inorganik, organik ya da biyolojik ¢ok ¢esitli
maddeler ile doplanabilmesinin kolayligt,

- Diisiik islem sicakligi, islemin kolaylikla kontrol edilebilmesi,

- Elde edilen materyallerin 151k, 1s1, kimyasal ve mikrobiyal zararlara
dayanikli olmasi,

- Genis uygulama alan1 Orn; korrozyon, ferroelektrik, dielektrik,

piezoelektrik, optical ve elektrooptik 6zellikler
3.2 Sol Jel Yontemi ile Yapilan Calismalar
Sol jel prosesinin sundugu olumlu 6zelliklerinden dolay1 son yillarda bu yontem

ile 1ilgili cok sayida arastirma yapilarak, 6zellikle malzeme teknolojisinde biiyiik

ilerleme saglanmistir. Sol jel yonteminin bir avantaji olan, koloidal partikiillerin
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olusumu, farkli fiziksel ve kimyasal Ozelliklerde malzeme gelisimine olanak

vermektedir.

Bu calismay1 desteklemek amaciyla; arastirmalar 6zellikle bir materyale sol jel

yontemi ile antibakteriyel 6zellik kazandiran ¢alismalar {izerine yogunlagilmistir.

Son yillarda insanlarin hijyen ve temizlik konusunda hassasiyetlerinin ve
taleplerinin artmasi {izerine, bu konu {izerinde pek ¢ok arastirma ve ¢alisma
yapilmistir. Bu kapsamda antibakteriyel esasli fonksiyonel tekstiller ile ilgili daha

once yapilan ¢alismalardan 6nemlileri asagida 6zetlenmistir:

Gupta, Jassal ve Agrawal (2008); sol jel prosesini, koloidal siispansiyon ya da sol,
prekdorserlerin hidroliz ve polimerizasyon reaksiyonlar: sonucu olugmast seklinde
tanimlanmistir. Polimerizasyon iglemi sonunda ve ¢oziiciiin u¢masi sonucunda sivi
sol kati jele doniigiir. Dip coating gibi kaplama yontemleri kullanilarak tekstil
tizerinde ince bir film ya da kaplama olusturulabilir. Islak jel film kurutularak kuru
hale getirilir. Gupta ve ark. (2008) tarafindan gerceklestirilen c¢aligmada sol jel
yontemi kullanilarak farkli boyutlardaki nano TiO, kaplamalar pamuklu kumasa
uygulanmistir. Farkli iki yontem ile olusturulan kaplamalarin = 6zellikleri
karsilastirilmistir. Calisma sonucunda; kumasin kendi kendini temizlemesi ve
antibakteriyel koruma agisindan, sol jel uygulamali, nanosol bazli, 10 nm boyutlu
TiO, partikiillerin, 25 nm boyutlu TiO, geleneksel kaplamaya gore daha iyi sonug

verdigi gozlenmistir.

Saka (1994) ise sol jel yonteminin temeli olan solii; Koloidal partikiillerin ya da
polimerlerin olusumu, jeli; reaksiyonlarin olusumu sonucunda meydana gelen
jelasyon seklinde tanimlamistir. Solden jele gegis diisiik sicaklikta yapilmaktadir. Sol
jel kaplamalarin olusumu i¢in film ve substrat arasinda kimyasal bag olusmalidir.

Bag yapisi: M — O —M’. M ve M’ film ve substrattaki metalik iyonlardir.

Sol jel kimyasi malzeme kimyasinda hizli bir sekilde gelismektedir. Sol jel

matrisleri (SGM) temel olarak gozenekli 1slak jeller ya da kserojellerdir. Bu
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maddeler metal ve yari-metal alkoksitlerin, hidroliz ve kondenzasyon-
polimerizasyonundan elde edilir. Armon, Starosvetzky ve Saad (2000) tarafindan
gergeklestirilen bu calisma, biyomolekiillerin yiizeyde ya da yiizey icinde direk
gomiilmesine izin veren SGM kullanimini gostermektedir. Bu cam tipi malzeme kati,
saydam, gozenekli ve hidrofobik ya da hidrofilik yiizeyler elde edilmesini saglar. Sol
jel prosesi biyokimya ile inorganik materyallerin kimyasi arasinda kopri
kurmaktadir. SGMler genel olarak tek bagslarna ya da farkli maddeler ile doplanmis
olarak bir¢ok avantaj saglamaktadir;

» (Oda sicakliginda islem yapilabilir (biyomolekiillerin denaturasyonunu

engeller.

= Termal stabilite

= Kontrol edilebilir ylizey alani, gézenek boyutu, fraktal boyut

» Elektrokimya ve 151k ile bozunmama

= Saydam

= [letkenlik kontroliiniin saglanabilirligi

Sol jel prosesi alkoksilanlarin hidrolizi ile silikanin sentezi i¢in kullanilan bir
yontemdir. Armon ve ark. tarafindan gergeklestirilen ¢alismada, ince sol jel film
eldesi igin metiltri metoxysilan (MTMS), metanol ve HCI igeren baslangi¢ ¢6zeltisi
hazirlanmigtir. Karistirma oncesi dopantlar metanolde ¢ozdiiriilmiistiir. Cozeltiden
1.6ml film hazirligr i¢in alinmistir.  Fluorescein Diasetat (FD) tozu asetonda
¢Ozdiirtilmiistiir. Bu ¢ozelti 1:9 oraninda metanole eklenmistir. Baglangic ¢ozeltisine
ilave edilmistir. Oda sicakliginda 20-30 dak. karistirilmistir. Spreyleme yontemi ile
kaplama yapilmistir (Armon ve ark, 2000).

Sol jel prosesinde kullanilan materyaller i¢in prekorserlar silika ya da metal
alkoksitlerdir. Bu soller kaplama i¢in kullanilirsa metal oksit partikiilleri kondense
(jelasyon) olur, ¢iinkil ¢oziici buharlasirken konsantrasyon artar. Kurutma islemi

sirasinda saydam filmler olusur.

Cesitli alkoksilan ya da alkoksi bilesiklerin (titanyum, zirkonyum) hidrolizinden

inorganik soller olusur. Bu sollerin kondenzasyonu (jelasyonu) ile kat1 yapida filmler
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olusur. Soller metal oksit (Al,03, Fe,O3, ZnO3, ZrOs, TiO, gibi) ya da koloidal
metallerin ya da molekiiler disperse bilesiklerin i¢ine nanoboyutlu partikiillerin
katilmasimi saglar. Ormoserlerin Al,O3 ile doldurulmasi modifiye yiizeyin scratch
(s1yrik, c¢izik) direncini arttirir. Fe,O3 ile sollerin doldurulmasi kaplamada magnetik
ozellikleri arttirir. ZnO’nun matris i¢inde kullanim1 UV radyasyonunun emilmesini
saglar. Kaplamanin fleksibilitesi prekorserlarin organik modifikasyonuna ve film
kalinligina baghdir. Film fleksibilitesi prekorserdaki organik bilesiklerin miktari

arttikca artar (Knittel ve Schollmeyer, 2000).

Sol jel bazli kaplamalarin sagladigi fonksiyonel 6zellikler:
= Elektriksel iletkenlik
» Ferroelektrik davranis
» Siiperiletkenlik
= Korozyon direnci
» Asinma direnci

* Gaz niifuzu i¢in bariyer

Mackenzie ve Bescher (2000) tarafindan yiiriitilen ¢alismanin amacit sol jel
kaplamalarin elastik modiil, sertlik, asinma gibi fiziksel 6zelliklerinin incelenmesidir.
Ornegin bir kaplamanimn fiziksel ozellikleri; elastik modiil, genisleme katsayisi,
sertlik, rezidiiel stres, gerilme dayanimi ve Poisson’s oranidir. Bu ozellikler
gozeneklilik, reaksiyona girmemis organikler, kalan OH, kimyasal yapi, kalinlik, 1s1

muamele stiresi ve sicakligi ile kontrol edilmektedir.

Kaplama yontemleri;
* Daldirma
= Spinning
=  Spreyleme

* Fircalama

Genisleme katsayisi ve elastik modiiliin kaplamanin performansi iizerinde etkili

oldugu sonucuna varilmstir.
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Islak gozenekli jel ilk asamada kat1 yapidadir. Kurutma islemi ile ¢oziicii ve su
uzaklagtirilir. Kurutulmus jel daha da 1sitilarak kalan organiklerin, OH gruplarin ve

gozeneklerin uzaklastirilmasi saglanir (Mackenzie ve Bescher, 2000).

Tekstillerde sol jel kaplamalar: tekstil materyallerine renklendirme, UV koruma,
biyolojik ya da medikal uygulamalar gibi birgok 6zellik kazandirmaktadir. Ozellikle
uzun alkil zincirleri ya da florlu gruplar i¢eren additifler kaplanmis tekstillerde
yiiksek derecede hidrofobik 6zellik saglarlar. Etanol gibi organik ¢oziicii kullanimi
ise kisa kuruma siiresi ve diisiik kiirleme sicakligr gibi avantajlar saglar. Bu durumda
daha az enerji tiiketimi ve proses siiresinin azaltilmasi saglanir. Bu avantajlara
karsilik olarak pratik uygulamalar i¢in sulu ortamlar tercih edilir. Ciinkii alev almaz
ozellikte ve daha g¢evresel korumaya uygundur. Bu nedenle hidrofobik kaplamalar

icin sulu sol jel sistemi kurmak daha mantiklidir.

Mahltig, Audenaert ve Bottcher (2005) tarafindan yiirtitiilen ¢alismada farkl tipte
¢oziciiler, 6zellikle su ile hazirlanan hidrofobik kaplamalarin hazirlanmasinda sol jel
sistemi  arastirilmistir.  Hidrofobik  additif  olarak  oktiltrietoksisilan  ve
perfloroktiltrietoksisilan kullanilmistir. Tekstil tizerindeki hidrofobik 6zellikleri
yiiksektir. Hidrofobik kaplama i¢in yiiksek miktarda su ile hazirlanan sol jel sistemi
iki durumu gerceklestirmektedir;

1. Sulu sol jel sistemde hidrofobik additif kararli yapida olmalidir.
2. Hidrofobik additif iceren sulu sol jel sistem su ve soliin herhangi bir karisim

oraninda ¢oziiliir olmalidir.

Calismada Tetraetoksisilan (TEOS) ve oktiltrietoksisilan, perfloroktiltrietoksisilan
kullanilmistir. Sol 1; HCI’de TEOS ve oktiltrietoksisilan hidrolizi ile hazirlanmstir.
Hidroliz i¢in tiim bilesenler karigimi 24 saat oda sicakliginda karistirtlmistir. Sol 2;
oktiltrietoksisilan yerine perfloroktiltrietoksisilan ile ayni sekilde hazirlanmistir.
Kaplama o6ncesi hazirlanan soller su, etanol, aseton gibi farkli ¢oziictiler ile ya da su
ve di(propilen glikol) n-propil eter ile seyreltilmistir. Ug farkli tekstil materyali
kullamilmistir. (PES, PA, PES/CO) Kaplama (Dip-coating) islemi yapilmistir.

Hazirlanan Orneklere temas agist Olglimii yapilmigtir. Kaplanan tekstillerin su
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iticiligini Slgmek icin iki tip test yiiriitiilmiistiir. Ik olarak, su ile tam temasta
bulunan tekstilin su alimu test edilmistir. Ikinci olarak sprey testi uygulanmustir. 250
ml su kaplanan tekstillere spreylenmistir. Tekstilin su alimi Ol¢lilmiistiir. Yiiksek
oranda seyreltme ve %1’den az kati igeren Orneklerde yiiksek su temas agilar
gozlenmistir. Hidrolizden kaynaklanan etanol buharlastirilip su ile yer degistirmisse,
soliin su ile tekrar seyreltilmesi hidrofobik 6zelligin azalmasina neden olmustur. Sol
konsantrasyonunun azaltilmasi ile tekstil tarafindan alinan su artmistir. Fakat bu
miktar soliin seyreltilmesi i¢in kullanilan ¢6ziicii tipine baglh olarak degisir. Etanol
ya da aseton ile seyreltilmis sol 1 kapli 6rneklerde spreyleme ya da dip coating
isleminden sonra daha az miktarda su alimi oldugu goriilmistir. Etanol ile
seyreltilmis sol 1 su ile seyreltilmis sol 1’e gore daha fazla su iticilik 6zelligi
gostermislerdir. Hidrofobik etkinin PES ve PES/CO tekstillerde PA tekstile gore
daha fazla oldugu goriilmiistiir. Eger soller etanol ya da aseton gibi organik ¢oziiciiler
ile seyreltilirse su itici kaplamalar diisiik sol konsantrasyonu ile hazirlanabilir. Su ile

seyreltilen sollerde diisiik su iticilik 6zellik goriilmiistiir.

Sol jel sistemler ile yapilan kaplamalarda ¢oziicii segiminin ¢ok 6nemli oldugu
gorilmiistiir. Diger 6nemli parametreler sol konsantrasyonu, hidrofobik bilesikler ve

tekstil materyalinin tipidir.

Etanol ile yapilan seyreltmelerde kaplama su ile yapilan seyreltmelere gore daha
diizgiindiir. Organik ¢oziiciiler organik tekstil liflerinin sismesine neden olmus, silan
bilesiklerinin lif yiizeyine yapismasini saglamistir. Organik ¢oziiciilerin diisiik ylizey
gerilimine sahip olmasi ylizeyin 1slanmasina ve daha iyi film olusumu ile yiizeysel
bir kaplama olusmustur. Catlaklar azalmistir. Lifler tamamen kaplanmistir ve
korunmustur. Sulu seyreltilmis sollerden olusan kaplamalarda gatlaklar olusmustur.

Hidrofobik 6zellik azalmistir (Mahltig, Audenaert ve Bottcher, 2005).

Mikron boyutlarda ya da nano boyutlu materyallerin liretiminde kullanilan sol jel
teknolojisinde silika ve titanya bazli nanotozlar ve ince filmler olusturulmaktadir. Sol
jel tekniginin bir avantaji elde edilen materyalin inorganik, organik ya da biyolojik

cok cesitli maddeler ile doplanabilmesinin kolayligidir. Giimiis doplu silika tozlari
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antimikrobiyal 0Ozellik gostermektedirler. Ag iyonlar1 ve Ag bazli bilesikler
mikroorganizmalara kars1 toksik ozelliktedir. E. Coli de dahil olmak iizere 12 tip
mikroorganizmaya karsi biyosidal etki gdsterir. Ag nanopartikiillerin hibridleri
amfilik hiperdalli makro molekiilleri ile etkili antimikrobiyal yiizey kaplama ajani

olustururlar. Bu sekilde ince filmler ile bakteriostatik tekstiller olusturulabilir.

Sol jel prosesinin sivi faz adiminda madde ilavesi yapilabilir. Basit bir karistirma
dopantin degismeyen bir sekilde karisimini saglar. Selatlama isleminden sonra
misafir molekiiller kati evsahibi matriks tarafindan yakalanir. Hidroliz, doplama ve
selatlama islemleri normal kosullar altinda yapilir. Sol jel doplu matrisler kserojel

formundadir ve i¢ gozeneklere, bosluklara sahiptir.
Sol jel method toz materyaller tiretmek i¢in kullanilmaktadir. Mikron boyutlarda
silika partikiiller iiretilebilir. Schmidt (2006) tarafindan yapilan arastirmada, SEM ve

AFM caligsmalarinda silika partikiillerin diizgiin ve kiiresel oldugu goriilmiistiir.

Sol jel kaplamay1 etkileyen faktorler;

. Prekiirser tipi

" Céziicii tipi

. Katalist

" Stire

. Su-alkoksit molar orani

. Yiizey alan1 (Schmidt, 2006).

Sol jel isleminin hidroliz adiminda su ilave edilmesi, OR gruplar ile OH gruplarin
yer degistirmesini saglar. Hidroliz, HCI ya da NH; gibi katalizlerin ilavesiyle
hizlandirilabilir. Hidroliz tiim alkoksil gruplarin hidroksil gruplar ile yer degistirmesi
bitene kadar devam eder. Kondenzasyon reaksiyonu silanol gruplardan (Si-OH)
siloksan baglarinin (Si- O — Si), alkol ve suyun olusumunu igerir. Siloksan baglarin
olusumu su veya alkol birakilmasi ile polimerizasyon islemidir. Kondenzasyon
monomer, dimer, halkali tetramer gibi yapilar1 olusturur. Hidroliz oram1 pH,

konsantrasyon, H,O/Si molar orani tarafindan etkilenir. Yaslandirma ve kurutma
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islemleri de ©nemlidir. Bu parametrelerin kontrolii ile yapi degistirilebilir ve
Ozellikler gelistirilebilir. Siloksan baglarin sayisi arttirilirsa molekiiller ¢ozeltide
agregat olusturur. Network olusur. Elde edilen yap1 kurutma ile daha da giiglendirilir.
Su ve alkol uzaklastirildiginda elde edilen yap1 biiziiliir. Yapilan calismada Ph 7’den
bliylik oldugunda ve H»O/Si oram1 7-5 arasinda ise kiiresel nanopartikiiller
olusmustur. Ph 7 iizerinde ise silikanin daha ¢oziiniir oldugu ve boyut olarak daha

biiyiik oldugu goriilmiistiir (Gaishun, Kosenok, Kovalenko ve Senchenko, 2008).

Mackenzie ve Bescher (2003) tarafindan gergeklestirilen arastirmada sol jel bazli
organik-inorganik hibrid materyal ile polimerik materyalin kaplanmasindaki faktorler
tizerinde c¢alisilmistir. Sol jel prosesinde kaplama ile kaplanacak materyal arasindaki
adhezyonda ana mekanizma hidroksil gruplarin kondenzasyonudur. Sol jel
¢ozeltisinin ve prekorser tipinin proses tizerindeki etkisi biiyiiktiir. Organik ve
inorganik gruplar kovalent bagl ise tip I hibridler olusur, van der waals ve hidrojen

bagli ise tip IT hibridler olusur (Mackenzie ve Bescher, 2003).

Kat1 ylizeylerin 1slanabilirligi materyallerde 6nemli bir ozelliktir. Yiizeyin
kimyasal bilesimi ve geometrisi ile kontrol edilebilir. Florkimyasallar diisiik serbest
yiizey enerjileri ile taminirlar, su ve yag itici bitim islemlerinde en ¢ok kullanilan
kimyasallardir. Katilarin 1slanma davranislarinin tanimlanmasinda yiizey piirtizliigi
onemli rol oynar. Hidrofobik materyallerin yiizey piiriizliigiinii arttirmak ylizey su
itici Ozelligi yiikseltir. Yiizey piriizliligi altin demetlerinin (cluster) biriktirilmesi,
polimer yiizeyin plazma ile islem gormesi, karbon nanotiip kullanimi, polimer
karigimlarin faz ayrimi gibi ¢esitli prosesler ile kontrol edilmektedir. Sol jel teknigi

de yiizey piiriizliiliiglinti arttirmak i¢in kullanilan diger bir yontemdir.

Sol jel teknigi ile tekstil modifikasyonu antimikrobiyal kaplama, pamuklu
kumaglarin  dayaniklilik bitim islemi, su iticilik gibi ¢esitli amaglar i¢in

kullanilmaktadir.

Yu, Gu, Meng ve Qing (2007) tarafindan gergeklestirilen ¢alismada sol jel teknigi

ile ylizey modifikasyonunu kullanarak pamuklu kumaslarin yiizeyinde lotus etkisi
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yaratilmasi amaglanmistir. Pamuklu kumaslar uygun boyutta silika sol ile
kaplanmistir. Silika sol etanol ve su karisiminda TEOS’un alkali hidrolizi ile
hazirlanmistir. 11,5 ml TEOS, 25 ml C,HsOH, 3,6 ml H,O ve 0,5 ml NH3; oda
sicakliginda 2 saat boyunca karistirilarak hidroliz islemi gerceklestirilmistir. Kumas
ornekleri silika sol i¢ine daldirilmistir, %70 1slakliga ulasacak sekilde fularddan
gecirilmistir. 3 dakika 80 derece sicaklikta kurutulup, 3 dakika 160 derece sicaklikta
kiirlenmistir. Sonu¢ olarak muamele edilmis pamuklu kumaslarin su ve yag
1slanabilirliginde ¢ok diisiik miktarda oldugu gézlenmistir. (Yu, Gu, Meng ve Qing,
2007).

Malzbender ve De With (2000) tarafindan yapilan bir calismada kaplama sivisi
agirlikca %30 kat1 komponentlerden (ayn1 miktarda metiltrimetoksisilan ve koloidal
silika) ve %70 c¢oziicillerden ( %2 su, %32 metanol, %1 propanol, %35 glikol)
olusturulmustur. Kaplamanin sertligini arttirmak i¢in agirlikca %1 TEOS ilave
edilmistir. Kaplama sivisinda reaksiyon olusumu i¢in 60-240 dak. siire verilmistir.
AFM sonuglar1 20 nm boyutlarinda koloidal silika partikiilleri ile krater benzeri bir
yap1 gostermektedir (Malzbender ve De With, 2000).

Genel olarak, tekstillerin saglamlig1 ve fonksiyonelligi kaplamanin bulk ve yiizey
ozelliklerine bagldir. Li, Xing ve Ding (2008) tarafindan yapilan ¢aligmada TEOS
ve distile su ve HCI karistirllmistir ve 30 dakika boyunca sonikasyon islemi
yapilmistir. Elde edilen karisim daha sonra 50 derece sicaklikta homojen bir ¢ozelti
elde edilinceye kadar karigtirllmistir. Kumas 6rnekleri, pamuk, keten, naylon, PET,
sol i¢cine daldirilmistir ve sonikasyon igslemi yapilmistir. Daha sonra kumas 6rnekleri
kurutulmustur ve distile su ile durulanmistir. Durulama islemi ile fazla HCI
uzaklagtirilmistir. 105 derece sicaklikta 4-5 dakika kurutulmustur. Silika jel ile
muamele edilen ya da edilmeyen kumas 6rnekleri sabit agirlik degerine ulagsmak igin
105 derece sicaklikta 1 saat kurutulmustur. Orneklere eklenen silika miktari
hesaplanmistir. Silika soller su ve TEOS un farkli oranlarinda (R) hazirlanmigtir. R
degeri arttiginda silika soliin konsantrasyonu azalmaktadir. Soldeki silika
partikiillerin boyutlar1 nano boyutlardadir. Elde edilen sonuglara gore; dort farkl

kumas arasinda en yiiksek miktarda silika eklenen kumas tipi PET tir. Bu durum
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silika kaplamanin olusum mekanizmasi ile agiklanmaktadir. Kumas silika sol ile
kaplandiginda, silika partikiildeki Si-OH inorganik cam tipi bir ag yap1
olusturmustur. Siloksan ve silanol gruplar igermektedir. Lifler bu gruplar ile
termodinamik etkilesim sonucu baglanmislardir. (Dipolar-dipolar, hidrojen baglari)
Dipolar-dipolar ve hidrojen baglarin giiglendirilmesi ile kaplamanin adhesive miktari
artmistir. PET lifinin kimyasal yapisi, polar zincir yapisi, dipolar-dipolar ve hidrojen
baglarin olugsmasin1 ve bdylece yiiksek miktarda eklenen silika %’ne sahip olmasini
saglamistir. Seliiloz liflerinin ve nylon 66 liflerinin de polar molekiiler zincir
yapisina sahip olmalarina ragmen, intermolekiiler seliiloz zincirleri arasinda hidrojen
baglar1 olusmustur, silika kserojel partikiillerin kumaglara termodinamik egilimi
azalir. Keten iizerinde eklenen silika %’si, R degeri 100°den kiigiik oldugunda,
pamuk kumastaki eklenen silika %’nden daha yiiksektir. Adhezyon silika kaplama ile
kumas arasindaki termodinamik egilime bagli oldugundan kullanilan kumasin

kimyasal yapis1 adhezyon i¢in ¢ok 6nemlidir (Li, Xing ve Ding, 2008).

Sol jel sistemde prekorser ve ¢oziicii secimi en Onemli parametrelerden biridir.
Alkoksitler silika sentezinde en ¢ok kullanilan prekorserlardir. Tetrametoksisilan
(TMOS) silikon alkoksittir. Dort hidrolize edilebilir metoksi grup icerir. Metoksi
gruplar ile su reaksiyona girer. Hidroliz islemi gerceklesir. Silanoller olusur. Silanol
gruplar daha sonra intermolekiiler kondenzasyon isleminden gecerler ve siloksan

baglar olusur. G6zenekli, polimer tipi bir network olusur.

Genel olarak, alkoller reaksiyon karigimimna ¢oziicii olarak eklenirler. Hidroliz
reaksiyonunun ilk adimlarinda sivi-sivi faz ayrimi olusumunu engellerler. Prekorser
ve silika fazlarin dispersiyonunu saglarlar. Jelasyonun iyi bir sekilde kontrolii igin

gereklidir.

Bu calismada metanol/TMOS oraninin ya da M degerinin jelasyon siiresini,
hidrofobikligi ve film optik transmisyonu etkiledigi goriilmiistiir. Seyreltmenin
artmasi ile ¢ozelti viskozitesi diiser. Viskozite degisimi iki faktore baghdir:

a) Coziinen/¢oziicii kombinasyonuna bagli olarak konsantrasyon

b) networkiin daha hizli olugsmasini saglayan kinetik etki.
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Diisiik M oranlar1 daha viskoz ¢ozeltiler ve kalin filmler olusturmustur. M
degerinin artmasi ile viskozite ve film kalinligi azalmistir. Depozit ¢ozeltide su
miktarinin etkisi arastirllmistir. Soldeki su miktar1 hidroliz hizini, polikondenzasyon
reaksiyonunu ve son yapi 6zelliklerini etkiler. Su/TMOS molar oran1 (H) 1,6 ile 4,1
arasinda degistirilmistir. Film temas acist 3,3 H degerinde maksimumdur.
Degismeyen saydam kaplamalarin TMOS:MeOH:TMCS:Su 1:14,8:1,4:3,3 molar
oranda gerceklestigi goriilmiistiir. Baz katalizi olarak 4M amonyak c¢ozeltisi

kullanilmistir (Nadargi, Gurav, EI Hawi, Rao ve Koebel, 2010).

Wu, Soutar ve Zeng (2005) tarafindan yapilan bir ¢alismada asetik asit ve suda
TEOS ve metiltrimetiletoksilane’nin hidrolizinden sol hazirlanmistir. Koloidal silika
Ph 4 olana kadar asitlendirilmistir ve sole eklenmistir. Agirlikga %14 oraninda etanol
ilave edilerek sol olusturulmustur. Kaplamanin kimyasal modifikasyonu igin
oktiltrietoksisilan farkli konsantrasyonlarda (%2, % 4, %5, %6, %10 agirlik¢a yiizde)
sole ilave edilmistir. 30 dakika karigtirilmistir. Kaplamanin  morfolojik
modifikasyonu igin silika filler (dolgunlastirici) sole ilave edilmistir. Kullanilan

kaplama materyal aluminyum alagimidir (Wu, Soutar ve Zeng, 2005).

Li, Tian ve Dong (2000) tarafindan gergeklestirilen calismada katalist olarak
oksalik asitli ve hexametilentetraminli fenolik recine-SiO, hibrid jellerin sentezinde
iki adimli sol-jel prosesi gelistirilmistir. Bu deneylerde kullanilan kimyasallar TEOS,
OA, HMTA ve etanoldiir. 1lk adim prehidroliz adimidir. Bu adimda fenolik regine
¢ozeltisi, su, etanolde OA hazirlanmistir. TEOS ilave edilmistir ve karistirilmistir.
OAJ/TEOS molar oran (R) 0,0025 ile 0,02 arasinda degismistir. Elde edilen ¢ozelti
20-60 derece sicaklikta prehidroliz islemi icin bekletilmistir. Ikinci adim jelasyon
adimidir. 0,2 ml suda 0,11 gr HMTA ¢ozeltisi prehidroliz ¢ozeltisine eklenerek
kanigtinlmistir. Elde edilen ¢6zelti jelasyon icin 20 derecede bekletilmistir. Elde
edilen jel 2 giin yaslandirma i¢in bekletilmistir ve 150 derecede kurutulmustur.
Re¢ine HMTA ile kiirlenmistir. Eger prehidroliz siiresi yetersiz ise, HMTA ilave
edildiginde ikinci adimin basinda jel dis1 ¢okelti olusmustur. Jel olusumu i¢in gerekli
prehidroliz siiresi R degeri ile degismektedir. R degerinin iki katina ¢ikmasi

(0,01°den 0,02°ye ¢ikmasi) jel olusumu igin gerekli prehidroliz siiresini
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arttirmaktadir. Sicakligin arttirilmasi reaksiyonu hizlandirir. Bu durumda jel olusumu
icin gerekli prehidroliz siiresini azaltir. Prehidroliz siiresinin ya da sicakliginin
arttirilmasi ya da R degerinin azaltilmast HMTA ilavesinden sonra jelasyon siiresini
kisaltmaktadir. HMTA jelasyon siiresini kisaltmaktadir. TEOS kullanilarak jel
olusumunda, Si-OC;Hs gruplarin hidrolizinden ilk olarak Si-OH gruplar1 olusur.
Daha sonra Si-OH gruplarin arasinda ya da Si-OH grup ile Si-OC;Hs grup arasindaki
kondenzasyon reaksiyonu sonucu Si-O-Si zincirleri olusur. Son olarak sivi i¢inde
zincirler birleserek jeli olusturur. TEOS un hidroliz ve kondenzasyon orani katalist
ve pH degerine baglidir. pH degeri 7 altinda ise pH azalmasi ile hidroliz hiz1 artar.
Fakat kondenzasyon hizi azalir ve pH 2’de en diisiik noktasina ulasir. Bu ¢alismada
TEOS hidrolizini siirdirmek i¢in ilk adimda OA kullanilmistir. Ayrica zayif alkali
HMTA ikinci adimda eklenerek kondenzasyon ve jelasyon yliriitilmistir. OA
miktarinin artmasi ile pH degeri diger. Hidroliz ve kondenzasyon her iki adimda da
gerseklesir. Ik adimda jel olusumu igin 6nemli rol oynar. ilk adimda olusan Si-O-Si
zincirleri ¢ok kiiciik ve az ise bu zincirlerin baglanmasi olduk¢a zor olmaktadir.
HMTA ilave edildiginde ¢okelti olusabilir. pH degeri silikanin isoelektrik
noktasindan uzaklasarak artar. Prehidroliz siiresinin yeterli olmamasindan dolay1
cokelti olusma nedeni budur. Uzun prehidroliz siiresi ve yiiksek prehidroliz sicaklig
ilk adimda reaksiyonlarin tamamlanmasini saglar. ikinci adimda jelasyon siiresini
kisaltir. R degerinin artmasi ile kondenzasyon hizi her iki adimda da azalir, ikinci
adimda jel olusumu i¢in daha fazla zaman gerekir. SEM analizleri mikroyapilarin
degismeyen, 10 nm boyutlarinda partikiillerden olustugunu gostermistir. Prehidroliz
sartlarinin partikiil boyutuna etkisi yoktur. iki adimli sol-jel prosesi kullanilmustir.
Kataliz olarak HMTA ve OA kullanilmistir. SiC prekorser kullanilarak SiO-Fenolik
recine hibrid jeli hazirlanmistir. TEOS ve fenolik re¢ine baglatici materyallerdir. Elde
edilen jeller saydam sarimtrak camsi kati yapilardir. 10 nm boyutlarda partikiillerden
mikroyap1 olusur. QA miktar1 ve prehidroliz siiresi jel olusumunu (¢okeltisiz)
belirlemistir. Sicaklik artisi sol-jel reaksiyonunu hizlandirmistir (Li, Tian ve Dong,
2000).

Lan, Gnappi ve Montenero (1993) tarafindan yapilan bir ¢alismada EPOXS —
TEOS — TPOT bazli sol jel kaplanmig materyallerin yapisindaki termal degisimler
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infrared spektroskopi ile izlenmistir. Diisiik sicaklikli jellerde Si — O — Si networkii
cok agiktir, ¢cok sayida organik yan gruplar ona baglanmistir. Yapmnin en 6nemli
Ozelligi 4 katl siloksan halkalarin varligidir. TiO,, Ti — O — Si baglari ile networkiin
olusmasinda 6nemli rol oynar. Sistemde TiO; miktarinin arttirilmasi ile dort kath
siloksan halkalarin olugsma egilimi azalmistir. Sicakligin arttirilmasi ile organik yan
gruplar kaybolur ve ayni zamanda siloksan halka yapisi parcalanir. Daha kati ve
kondense Si — O — Si networkii olusur. Inorganik materyallerin olusturulmasi igin
kullanilan sol jel yontemi yiiksek saflik, homojenite, diisiik proses sicakligi, ince film

olusturma kolaylig1 gibi avantajlar saglamaktadir (Lan, Gnappi ve Montenero, 1993).

Sol jel materyallerde Ag kolloidlerin olusumu TEOS ya da TMOS kimyasalindan
hazirlanan sol iginde AgNO; ¢Ozdiriilmesi ile saglanir. Azalma, (Reduction)
indirgen ajanlar1 kullanarak saglanmustir. indirgen ajanina formaldehit ya da Sn*?
ornek olarak verilebilir. Bu yontemi kullanmak Ag kolloidlerin aglomerasyonunu ve
genis boyut dagilimini oda sicakliginda bile engelleyememistir. Ag igerikli SiO;
kaplamalar olusturmak i¢in AgNO3;, metanol ve DIAMO (AgNO3; DIAMO molar
oran 1:1) karisiminda ¢ozdirilmistiir. GPTS (3-glycidoksipropil trimetoksisilan) ve
TEOS’tan hazirlanan SiO; matriks solii etanolde ¢ozdiiriilmiistiir. Hidrolize edilmis
HNO; ilave edilmistir. 15 dak. karistirtlmistir. AgNO3, giimiis i¢in prekorser olarak
secilmigtir. Clinkii 1s1itma islemi sirasinda nitratlarin parcalanmasi kolaydir. Yapilan

calisma sonucunda transparan, catlaksiz Ag icerikli kaplamalar olusturulmustur

(Mennig, Schmitt ve Schmidt, 1997).

Titanyum dioksit ince filmleri sol jel teknigi ile hazirlanabilmektedir. Metal
alkoksitler Ti(OR)4 (R alkil grup) genellikle prekorser olarak kullanilir. Hidroliz ¢ok
sayida oksit molekiiller igeren cluster olusturur. Daha sonra polimerizasyon iig¢
boyutlu networkiin olusmasin1 saglar. Prekorser se¢imi son film o&zelliklerini
etkilemektedir. Ti-isopropoksit ve Ti- Biitoksit en ¢ok tercih edilenlerdendir. Elde
edilen sonuclara gore;

e Film yiizey ozellikleri (morfoloji, diizgiinliikk, nanopartikiil boyutu, boyut

dagilimi) alkoksitin se¢imine baglidir.

e Yiiksek hidroliz oranlar1 Ti-isopropoksit ile saglanmustir.
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e Cok sayida partikiil boyutunun disperse olmasini saglar.
e Film diizglinliigii hidroliz oraniin kontrolii ile saglanir (Falaras ve Xagas,
2002).

Sol jel kaplamalart SiO;, SiO, — TiO,, SiO, — ZrO, gibi kimyasallardan
hazirlanabilir. ince (80-300 nm) ve kalin (2 mikrondan fazla) filmler daldirma (dip-
coating) yontemi ile olusturur. Kaplanmis materyallerin kimyasal dayanikliligi ISO
standartlarina gore asidik ve bazik hiicumu ile test edilmistir. Ince SiO, kaplamalar
kaplanan materyalin kimyasal direncini arttirmaktadir. SiO; filmler NaOH hiicumuna
kars1 materyali korumamaktadir. Krzyzak, Frischat ve Hellmold (2007) tarafindan bu
calismada SiO,, SiO, — TiO,, SiO, — ZrO,, SiO, — TiO, — ZrO, kaplamalar
hazirlanmistir. Asidik ve bazik ¢ozeltilerde davranslari incelenmistir. Ince filmler
icin sol karisimi hazirlamada TEOS, Tetrabutil orthotitanat ve Zirkonyum (IV)
propoksit kullanilmigtir. SiO, film i¢in baslangi¢c ¢ozeltisinde TEOS, 2-propanol
(kiitle oran1 1:1), distile su, Ph’1 1-2’ye ayarlamak i¢in 1IN HNO3 ya da 1N HClI ile
karistirtlmistir. SiO, — TiO; ve SiO, — ZrO, kaplamalar i¢in SiO, prekorser ¢ozeltisi
etilasetoasestat (1:1.5 molar oranda) stabilize edilmis Zr ya da Ti prekorser ikinci
cozelti ile 30 dak. karistirilmistir. Sol konsantrasyonu agirlikca %35 oksit icerigine
ulagmak igin ¢oziicii olarak 2-propanol ilave edilmistir. Kaplamalar sol igine
substratlarin batirilmasi ve daha sonra kurutulmasi ile elde edilmistir. Kalin filmlerin
olusturulmasi i¢in metiletoksysilane TEOS ve H,0 ya da SiO, sol ile karigtirilmistir.
Konsantre HCI ya da HNO3 pH’1 1-2 yapmak i¢in ilave edilmistir. 5 dak. sonra sol
buz banyosu ile sogutulmustur. Kaplama islemi sonrast kurutma yapilmistir.
Kurutma islemi su ve organiklerin kaplamadan uzaklasmasini saglamistir.
Kaplamalardaki ¢atlaklar optik mikroskopta ve SEM’de gozlenmistir. TEOS ve
MTEOS’un dip ¢ozeltisinde kullanimi degismeyen, homojen, catlaksiz, makro
gozeneklerin olmadigi kalin SiO; film olusumunu gostermistir. Bu filmler kimyasal
direnci arttirmaktadir. SiO; — ZrO; kaplamalar kimyasal stabiliteyi arttirmistir.
(Krzyzak, Frischat ve Hellmold, 2007).

Mabhltig ve Bottcher (2003) tarafindan yapilan bir arastirmada; farkl: silika soller

ile hazirlanan tekstil kaplamalarinda sivi iticilik tizerine ¢alisilmistir. Saf silika sol
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etanol ve su karisiminda TEOS’un asidik hidrolizi ile hazirlanmigtir. TEOS, etanol
(% 96) ve HCL 24 saat boyunca oda sicakliginda karistirilarak hidroliz islemi
gerceklestirilmistir. Modifiye silika sol ise TEOS, etanol (% 96), HCI ve GLYEO
maddelerinin 24 saat boyunca oda sicakliginda karigimi ile saglanmistir. Her iki
soliin hazirlanmasindan sonra ilave maddeler (additive) % 0,1 — 4 (agirlikca)
konsantrasyonlarinda sivi sollere eklenerek 30 dak. siire karistirillmistir. Hidrofobik
Ozelligin alkilsilane additif konsantrasyonunun ve alkil zincir uzunlugunun artmasi
ile arttig1 gdzlenmistir. (Mahltig ve Bottcher, 2003).

Diger bir c¢alismada farkli sekillerde glimiis ile doplanan tekstillerin
antimikrobiyal aktivitesi arastirilmistir. Ug farkli tekstil materyali hazirlanmistir; Ag
nanopartikiiller ile doplanan tekstiller, kolloidal giimiis ile doplanan tekstiller, glimiis
silika SiO,/Ag kiireler ile doplanan tekstiller. Silika submikron kiirelerin tiirleri
biyolojik aktif giimiis i¢in bir matris olarak sol jel metodu ile sentezlenmislerdir.
Elde edilen sonuglara gore SiO,/Ag kiireler ile doplanan tekstillerin bakteriostatik

olarak aktif oldugu goriilmiistiir.

Baz1 antimikrobiyal ajanlarin zararli ve toksik olmasindan dolayr giivenilir ve
maliyeti diisiik biyolojik materyallerin olusturulmasina son zamanlarda Onem
verilmistir. Bunlara O6rnek olarak glimiis iyonlar1 verilebilir. Giimiis iyonlarinin

bakteriyel aktivitesi eski zamanlardan beri bilinmektedir.

Glimiis iyonlar1 ve giimiis bazli bilesikler mikroorganizmalara karsi yliksek toksik
ozellik gostermektedir. Giimiis iyonlari oligodinamik (Oligodinamik etki metal
iyonlarimin diisiik konsantrasyonlarinda bile hiicre, spor, mantar, virus gibi canlilar
tizerindeki toksik etkisi olarak tamimlanir. Bu antimikrobiyal etki Merkiir, Giimiis,
Bakiwr, Demir, Kursun, Altin, Aluminyum iyonlarinda goriilii.) olarak tanimlanirlar.
Ciinkii az konsantrasyonlarda bile bakteriyal etkisi yiiksektir. Saf glimiis metali
bir¢ok coziiciite ¢oziinmezdir. Metalik giimiisten daha fazla giimiis katyonlar1 elde
etmek i¢in en iyi yol; bu metalin yiizey alanim arttirmak ve nanotoz seklinde elde
etmektir. Bu durumda oksidasyon prosesi daha hizli olusur. Fakat nano boyutlu metal
partikiiller agregat olusturmaya meyillidir. Iyi disperse olmus giimiis nano tozlar elde
etmek ve hazirlama, uygulama ve depolama boyunca agregasyonu onlemek i¢in

tercih edilen yol silika materyaller i¢inde onlar1 dopant olarak kullanmaktir. Giimiis
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doplu silika materyallerin konvansiyonel yontemler ile hazirlanmasi zordur, ancak
sol jel yontemi ile hazirlamak kolaydir. Nano giimiislii silika partikiiller polimer i¢ine
aplike edilir ve tekstil ylizeyinde biriktirilir. Mikrobiyolojik testler tekstil

materyalleri lizerinde gergeklestirilir ve 1yi antimikrobiyal 6zellik gosterirler.

Submikron boyutlu silika partikiiller alkolik ortamda TEOS’un baz katalizli
polikondenzasyonundan sentezlenmistir. Etanol (%99,6) sulu amonyak ¢ozeltisi
TEOS prekorser ile oda sicakliginda karigtirllmistir. Karistirma sirasinda silika tozlar
olugsmustur. Filtreleme sonrast AgNOj3 sulu ¢ozeltisi ile emdirilmistir. Emdirilmis
silika tozlar 500 derecede hidrojen atmosferinde azaltilmistir (Jasiorski, Leszkiewicz,
Brzezinski, Bugla, Malinowska, Borak, Karbownik, Baszczuk, Strek ve
Doroszkiewicz, 2009).

Mikroorganizma ve kana karsi bariyer 6zelligi saglamak i¢in; Lee, Cho ve Cho,
(1999) yiiriittiikkleri ¢alismada, pamuklu dokuma kumas ve spunlaced dokusuz
kumasa, pad-dry ve pad-cure methodlarmi kullanarak kitosan ve floropolimer
uygulamigtir. Antimikrobiyal aktivite, staphylococcus aureus kolonilerinin sayimi ile
analiz edilmistir. Kan iticilik sentetik kan kullanilarak darbe penetrasyon test ile
Ol¢lilmiigtiir. Dokusuz yiizey kumaslarin kan iticiliginin pamuklu dokuma kumasa
gore daha iyi oldugu gbzlenmistir. Kitosan ¢ok sayida antibiyotik maddelere direngli
staphylococcus  aureus  ¢ogalmasimi  engellemektedir. Nontoksik  ve
mikroorganizmalara kars1 etkili olma oOzelliginden dolay1r kitosan medikal
uygulamalarda etkili antimikrobiyal ajan olarak diistiniilebilir. Cerrahi operasyon
ortiileri, Onliikler, maskeler, yastik ve yatak kilifi gibi medikal giysiler capraz
enfeksiyon olusumunda ana kaynaklardir. Bu nedenle hastanelerde kullanilan tiim
tekstil materyalleri enfeksiyon ve hastalik yapict mikroorganizmalarin girisini
engellemeli ya da minimum seviyeye getirmelidir. Cerrahi 6nliik materyalleri hem
antimikrobiyal bariyer 6zellikli hem de kan bariyer 6zellikli olmalidir. Kitosan ve
olarak goriilmektedir. Simdiye kadar yapilan ¢alismalarda ikisi birlikte, kombinasyon
halinde kullanilmamistir. Kan iticiligi ve antimikrobiyal aktiviteyi saglamak i¢in bu
ajanlarin uygun konsantrasyonlart denenmistir. Medikal {irlinlerin ¢ogu kullanim

amacindan dolay1 insan derisine yakindir, bu nedenle bu materyallerin hava girisi
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olduk¢a dnemlidir. Bu calismada hava ge¢isi ve mekanik 6zellikler de incelenmistir.
Kitosan ve floropolimerin etkisi gozlenmistir. Dokusuz yiizeyden yapilan tek
kullanimlik onliikler son zamanlarda artan bir talep gérmektedir. Ciinkii dokusuz
kumaslar siv1 girisini engellemektedir. Shake flask metod ile antimikrobiyal aktivite
Ol¢iilmiistiir. Kitosan konsantrasyonundan bagimsiz olarak antimikrobiyal islem
gormiis pamuklu kumasin koloni sayisinda %97 azalma goriilmistir. %1,1
konsantrasyonda kitosan ile islem gérmiis dokusuz kumasin koloni sayisinda %98
azalma gorilmiistiir. Impact penetration test sonuglarina gore kan iticilikte dokusuz

yiizey pamuklu kumasa gore daha uygundur (Lee, Cho ve Cho, 1999).

Park, Kang, Na, Lee ve Shin (2009) tarafindan yiiriitiilen bir calismada; kolloidal
silika/silan sol ¢ozeltileri, farkli miktarlarda silan ve reaksiyon siirelerinde
hazirlanmigtir.  Sol  ¢ozeltileri  kolloidal  silika/TMOS/MTMS  kolloidalden
sentezlenmistir. Sol jel yontemi kullanilmigtir. MTMS miktarinin ve reaksiyon
stiresinin kaplama film olusumundaki etkileri lizerine ¢alisilmistir. Reaksiyon siiresi
arttiginda kaplama film daha saydam hale gelmistir.r MTMS miktarinin arttirilmasi
ile kaplama filmin temas agis1 artmistir. Reaksiyon siiresinin artmasi ile kaplama
filmin temas agis1 azalmistir. MTMS miktarinin arttirilmasi ile kaplama filmin ylizey
serbest enerjisi azalmistir. Reaksiyon siiresi 6 saat oldugunda ve MTMS miktari
arttirildiginda kaplama filmin ylizey piirtizliiliigii azalmistir. Reaksiyon siiresi 24
saat, 48 saat ve 72 saat oldugunda MTMS miktarinin arttirilmasi ile yiizey
purizliligii baslangicta azalmis, daha sonra daha da MTMS ilave edilmesi ile
artmistir. MTMS miktariin arttirilmasi ile plastik sertlik artmistir. Kaplama filmdeki
ana faktor organik materyallerin inorganik partikiiller ile kimyasal baglanmasidir.
Organik ve inorganik maddeler arasindaki ¢ekici gii¢lerin arttirilmasi gereklidir. Park
ve ark. (2009) tarafindan yapilan bu ¢alismada; ilk reaksiyon adiminda TMOS ve
etanol 30 ve 30’a 100 oranlarinda kolloidal silikaya ilave edilmistir. Reaksiyon 5 saat
30 derecede siirdiiriilmiistiir. Ikinci reaksiyon adiminda MTMS kolloidal
silika/TMOS/etanol ¢ozeltisine 60, 80, 100 ve 120/160 oranlarinda ilave edilmistir.
Elde edilen ¢ozelti 300 rpm’de 30 derecede 6, 24, 48 ve 72 saat karistirilmistir.
Temas acgis1 Ol¢iilmiistiir. Kaplama filmin yiizey serbest enerjisi 6l¢iilmiistiir. Plastik

sertlik ve elastik kisim Olglilmiistiir. Termal stabilite analiz edilmistir. Film temas
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acis1 materyallerin ylizey enerjisine baghdir. Kolloidal silika sudan daha yiiksek
yiizey enerjisine sahiptir. Bu durum iyonik yiizeyinden kaynaklanmaktadir. Kolloidal
silika silanlar ile network olusturdugunda yiizey enerjisi azalmaktadir (Park, Kang,
Na, Lee ve Shin, 2009).

Islanma bir¢cok dogal ve teknolojik proseste 6nemli rol oynamaktadir. Sivinin
yilizeyi 1slatabilirligi kati ylizeyin kimyasal 6zellikleri ve ylizey morfolojisi ile
saglanmaktadir. Silika kaplamay1 hidrofobik yapmak i¢in bir organik materyal
inorganik porselene uygulanir. Dhere, Latthe, Kappenstein, Pajonk, Ganesan, Rao,
Wagh ve Gupta (2010) tarafindan gerceklestirilen ¢alismada saydam silika film
eldesi i¢cin TEOS:MeOH:H>O molar oran1 1:16,53:8.26 olacak sekilde c¢ozelti
hazirlanmistir. 0,01 M NH,4F kullanilmistir. Iso-BTMS/TEOS (M) oram 0 ile 0,965
arasinda farkli oranlarda kullanilmistir. Silika alkosol ve iso-BTMS 30 dakika
karistirilmistir. Hidrofobik sol jel kaplama eldesi i¢in hidrofobik additifler sole
eklenmigtir. Hidrofobik silika soller iki yontem ile olusturulmaktadir. a) Co-
prekorser yontem b) yiizey tiirevlendirme yontemi. Co-prekorser yontemi bu
calismada kullanilmistir. TEOS bazli silika filimin hidrofobik 6zelligini arttirmak
i¢cin is0-BTMS hidrofobik additif olarak kullanilmistir.

Sol jel prosesinde ilk olarak TEOS hidrolize olur ve kondense olur.

Hidroliz:
SI(OC2H5)4 + 4H,0 . SI(OH)4 + 4C,Hs0OH

Kondenzasyon

Su Kondenzasyonu:

nSi(OH)s _, nSiO; + 2nH,0

Alkol Kondenzasyonu:

Si(OH)4 + Si(OC;,Hs),4 2Si0; + 4C,HsOH

Sol jel prosesinde iso-BTMS co-prekorser olarak kullanilmistir. Silika filmin

—

hidrofobitesi oksijen baglar1 boyunca SiO; partikiillerin ylizeyinin hidrolitik olarak

kararli =Si-C4Hg gruplarina baglanmasina bagli oldugu goriilmiistir. M degeri
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arttiginda silika filmin hidrofobik o6zelliginin arttigi goériilmistiir (Dhere, Latthe,
Kappenstein, Pajonk, Ganesan, Rao, Wagh ve Gupta, 2010).

Sagheer ve Muslim (2010) tarafindan yapilan calismada; kitosan-silika hibrid
filmleri, prekorser olarak tetraetoksisilanin (TEOS) kullanimi ve sol jel prosesi ile
elde edilmistir. Elde edilen hibridin yapist FTIR ile analiz edilmistir. SiO;
nanopartikiilleri 2-7 nm c¢apindadir ve polimer matriste degismeyen olarak
dagilmistir. Kitosan kitinin tiirevi olan bir biopolimerdir. Dogada bulunan bir
polisakkarittir. Yengec, karides, istakoz gibi kabuklu hayvanlarin dis iskeletlerinde
bulunur. Kitosan biomedikal o6zelliklere sahiptir. Biyolojik olarak pargalanabilir,
biyolojik olarak uyumludur. Toksik degildir. Isiya karst direnglidir. Sahip oldugu
hidroksil amin fonksiyonel gruplar ile diger gruplar ile bag olusturabilir. Bu
calismada kitosanin %2 asetik asit sulu ¢oOzeltisi hazirlanmistir. Agirlikca %2
oraninda kitosan ¢ozeltisi olusturulmustur. Homojen bir karigim elde etmek igin
cozelti 48 saat oda sicakliginda karistirilmistir. Cozeltiden 50 ml alinarak belirli
miktarda TEOS ilave edilmistir. 1 saat oda sicakliginda karistirilmistir. Esit miktarda
etanol ve su karisimi ilave edilmis, 18 saat oda sicaklifinda karistirilmistir. Kitosan
polimer matris ile silika network olusumunda fiziksel baglar1 incelemek amaciyla
FTIR analizi yapilmistir. Kitosan ve TEOS arasindaki etkilesim kitosanin amid
gruplar ile silanol gruplar arasinda hidrojen bag olusumunu, kitosan amino gruplar
ile silanol gruplar arasinda iyonik bag olusumunu, silika networkiin silanol gruplari
tizerinde kitosan hidroksil gruplarin esterifikasyonuna baglh olarak kovalent baglar
igerir. SiO, konsantrasyonu arttirildiginda daha degismeyen yapi elde edildigi
goriilmistiir (Sagheer ve Muslim, 2010).

Daortlii (quaternary) amonyum bilesigi iceren organik-inorganik hibrid kaplamalar
sol jel prosesi ile organik-inorganik aga baglanir. Marini, Bondi, Iseppi, Toselli ve
Pilati (2005) tarafindan gerceklestirilen bir ¢alismada kaplamalarin antibakteriyel
etkisi gram pozitif (S. Aureus) ve gram negatif (E. Coli) bakteriler kullanilarak test
edilmistir. Sol jel prosesi ile hazirlanan hibrid materyaller genis uygulamalara
sahiptir, uygun reaktanlar kullanilarak uygun reaksiyonlar gerceklestiginde

multifonksiyonel kaplama olarak davranirlar. Antibakteriyel aktiviteye ek olarak
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kontrollii 1slanabilirlik, aleve kars1 dayaniklilik gibi ozelliklere de sahip olabilirler.
Bu calismada, organik-inorganik aga kovalent baglar ile baglanmis, quaternary
amonyum tuzu iceren antibakteriyel hibrid kaplamalar hazirlanmasi ele alinmustir.
Antibakteriyel testte TSA ve TSB besiyerleri kullanilmistir. Oncelikli olarak PE-
PEG-Si kopolimeri hazirlanmistir. PE-PEG-Si polimerik substrata iyi bir adhezyon
saglamak i¢in gereklidir. QAS-Si ve TEOS %30w/vol konsantrasyonda THF’de
¢Ozdiirtilmiistiir. Daha sonra hidroliz reaksiyonu i¢in su, homojen bir sistem elde
etmek icin EtOH ve katalist olarak da HCI ilave edilmistir. Oran:
EtO:H20:EtOH:HCI = 1:1:1:0,05. Amonyum tuzu, PE-PEG-Si ve TEOQOS,
tetrahidrofurana ilave edilmistir. Homojen bir ¢o6zelti elde edilinceye kadar
karistirilmistir. 1:1:0,05 oraninda EtOH, su ve HCl igeren 1,58 gr karisim karistirma
sirasinda ilave edilmistir. 60 derecede 2 saat reaksiyona girmesi i¢in kapali olarak
bekletilmistir. Dortlii (quaternary) amonyum tuzunun farkli konsantrasyonlarinda da
test edilmistir. En iyi antibakteriyel aktivite en yiiksek konsantrasyonda QAS ile
hazirlanan kaplamada goriilmiistiir. Antibakteriyel 06zellige ek olarak kaplanan
filmlerin analiz edilen diger ozellikleri (Marini, Bondi, Iseppi, Toselli ve Pilati,
2005);

» Yiiksek saydamlik, kaplanmayan film ile ayni goériinimde olmasi, organik
inorganik domainlerin nano boyutlarindan kaynaklanmasi,

» PE malzemeye iyi adhezyon (malzemeye kaplama oOncesi bir muamele
yapilmamistir.)

= [slanabilirlikte yiiksek artig

Diger bir ¢alismada, diisiik sicaklikta giimiis doplu feniltrietoksisilan sol jel
kaplama kullanilarak olusturulan biofilm {izerine arastirma yapilmistir. Iyon
halindeki giimiis gram pozitif ve gram negatif bakterilere karsi etkilidir. Giimiis
doplu PhTEOS kaplamalar su sekilde hazirlanmistir: 85 mg glimiis nitrat 5,84 ml
etanolde sonikasyon islemi ile ¢Ozdiiriilmiistiir. Bu ¢ozelti 9,65 ml PhTEOS’a
eklenerek karigtirllmistir. Daha sonra yavas yavas 2,6 ml deiyonize su ilave
edilmistir. 1ml nitrik asit ilave edilmistir. Son molar oran: PhTEOS:AgNO3:
EtOH:su= 1:0,01:25:2,5:4. Cozelti 24 saat karistirilmistir. Kullanim Oncesi nitrojen

ile degaze edilmistir. Malzemeye uygulanmis ve 100 derecede tiim gece



43

kurutulmustur (Stobie, Duffy, McCormack, Colreavy, Hidalgo, McHale ve Hinder,
2008).

Jeon, Yi ve Oh (2003) tarafindan yiiriitiilen bir calismada giimiis doplu silika ince
filmler antibakteriyel materyaller elde etmek icin sol jel metodu uygulanmistir.
Baslangig  ¢ozeltisi  1:0,24:  3,75: 2,2 molar oranlarda Si(OCH3Hs),):
AGNO3:Su:Co,HsOCH,CHLOH  ile  hazirlanmustir. 0,5N HNO;3; ¢o6zeltisi ile pH
ayarlanmistir. Agir metaller enzimlerin —SH gruplarimi bularak proteinler ile
reaksiyona girerler. Bu durum proteinlerin inaktivasyonuna sebep olur. Giimiis
iyonlar1 DNA molekiillerini etkilemektedir. DNA molekiilleri cogalma 6zelliklerini
kaybederler ve giimiis iyonlar1 proteinin tiyol gruplar ile reaksiyona girerler ve
bakterial proteinin inaktivasyonunu saglarlar. Glimiis doplu materyaller kimyasal
olarak dayaniklidir ve uzun bir siire glimiis iyonlarini salarlar. Glimiis doplu silika
kaplama filmleri sol jel metodu ile hazirlanmistir. Ik adimda, TEOS, 2-ethoxyetanol
ve distile su oda sicakliginda karistirilmistir. 0,5N HNO3 hidroliz katalizi olarak
kullanilmigtir. 2-ethoxyetanol diisiik buharlagsma oranina sahiptir ve degismeyen film
kalinlig1 elde etmek i¢in ilave edilmistir. 4 saatlik reaksiyondan sonra AGNOj ilave
edilmistir. Sol 2 saat karigtirllmistir. Gimiis i¢in AGNOj3 prekorser olarak se¢ilmistir,
c¢linkii 1s1tma boyunca nitratlarin par¢alanmasi kolay olur. Kaplanan materyaller 100
derecede 30 dakika kurutulmustur. Calisma sonucunda degismeyen, c¢atlaksiz ve
saydam filmler elde edilmistir. Ag-SiO; ince film olusumunda Si-O gruplari katyon
exchange prosesi ile Si-O-Ag agna doniisiir. Bu Ag" iyonlarma baghdir. Sicaklik
arttirlldiginda Si-OH igin absorpsiyon bandlari, Si-O-Si simetrik esneme ve biikiilme

vibrasyonlari yiiksek dalgalara doniistiigii goriilmustiir (Jeon, Yi ve Oh, 2003).

Kullanim ya da depolama boyunca mikroorganizmalarin tekstil materyali lizerinde
bliylimesi giyeni ya da kullanam1 da negatif yonde etkilemektedir. Detrimental
(zararl1) etkiler biositlerin kullanimi ya da biyositlerin ekstraksiyon Oncesi sentetik
liflere aplike edilmesi ile tekstil materyallerine uygulanan antimikrobiyal bitim
islemleri sayesinde kontrol altina alinabilir. Kullanilabilen antimikrobiyal ajanlar
glimiis, quaternary amonyum tuzlari, polihekzametilen biguanit, triklosan, kitosan,

boyalar ve rejenere N-halamin bilesikleridir (Gao ve Cranston, 2008).
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Silanoller bir ya da daha fazla SiOH grup igerirler. Bu fonksiyonel gruplara
dogada sik rastlanir. Ornek Silisik asit, Si(OH)4. Silanol gruplar silikon iiretiminde,
sol jel islemlerde, ylizeyin fonksiyonelligi i¢in silan baglama ajanlar1 gibi ¢esitli
endiistriyel alanlarda kullanilir. Silanoliin en 6nemli 6zelligi yiiksek asiditeye sahip
olmasidir. Birbirleriyle ya da organik molekiiller ile gii¢lii hidrojen baglar
olusturabilirler. Silanol self kondenzasyon reaksiyonuna girmede yiiksek egilime
sahiptir. Boylece siloksan bilesikleri verir. Silikon endiistrisinde silanollerin
polikondenzasyonu silikon olusumunu saglar. Alkoksil silanlarin hidrolizi
silanollerin sol jel islemlerinde ara madde olarak kullanimini saglar (Baxter, Cother,

Dupuy, Lickiss, White ve Williams, 2006).

Roe ve Zhang (2009) tarafindan gergeklestirilen bir ¢alisma, saglam hidrofobik
kumaslar elde etmek icin kullanilan florpolimer kimyasallar1 yerine alternatif
olabilecek silika nanopartikiiller ve silanlar ile yiizey islemini i¢cermektedir. Silika
nanopartikiiller yiiksek miktarda hidroksil grup icermektedir ve — O — Si — O — ya da
—CH; — O — Si — O- gruplar1 boyunca kumas ylizeyine silanlar kovalent baglar ile
baglanirlar. Silika nanopartikiiller eklenen alkiltrialkoksilan miktarin1 arttirarak su
iticilik Ozelligini gelistirir. Ciinkii silika nanopartikiiller yiiksek miktarda hidroksil
gruba sahiptir. Buna ek olarak, kumas ylizeyindeki silika nanopartikiillerin yiizeyde
piiriizliligi arttirir ve boylece yikamaya ve ¢ekmeye karsi bitim islemini gelistirir.
Piirtizlilik lotus etkisine bagli olarak hidrofobikligi arttirir.  Hidrofobik
alkiltrialkoksilanlar gibi silan hidrofoblar silanin alkil zincir uzunlugunu kontrol
ederek ylizey hidrofobitesini saglar. Yiizey hidrofobikligi zincir uzunlugunun artmasi
ile artar. Silika nanopartikiil, silan hidrofoblar ve silan ¢apraz baglayicilarin bilesimi
kumas yiizeyinde yiiksek derecede hidrofobiklik ve yiiksek saglamlik saglar.
Silanlarin icine silika nanopartikiil ilave edilmesi temas agisinin artmasina neden
olur. Bu calismada silika nanopartikiiller ve silan karisimi ile pamuklu kumasta
yiizey islemi anlatilmistir. Silan hidrofoblar n-oktiltrietoksisilan (OTMS) ve n-
desiltrietoksisilandir (DTES). Silan ¢apraz baglayicilar bistrietoksietan (BTEOSE),
tetrametoksisilan (TMOS) ve tetraetoksisilandir (TEOS). Bu ¢alismanin amact; silika

nanopartikiillerden ve silanlardan olusan uygun bilesimi elde ederek dayanikli
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hidrofobik pamuklu kumaslar olusturmaktir. Silika nanopartikiil kullaniminin
kumaslarda hidrofobikligi saglamanin etkisi biyiiktiir. Yikama, artik yiizey aktif
maddeleri gibi safsizliklarin silanlar tarafindan olusturulan baglara zarar vermesiyle
kumas yiizeyindeki hidrofobik 6zelligi azaltir. Isitma-kurutma adimi kalan nemin
uzaklastirilmasint ve kumas ylizeyindeki uzun zincir alkil gruplarinin tekrar
kristallizasyonunu saglar. Bu durum kumasin su itme yetenegini Qelistirir.
Ultrasonikasyon islemi ¢ozeltideki silika nanopartikiillerden olusan aglomeratlarin
parcalanmasini saglar. Boylece ylizey alani artar ve ¢apraz baglayicilar ve kumasg
yiizeyi arasinda bagi olusturan hidroksil grup sayilar1 artar. Yiizey hidrofobikligin
yikama dayaniminin gelistigi goriilmistiir (Roe ve Zhang,2009).

Hizli sol jel yontemi organik olarak modifiye ve prekorser olarak alkoksitlerin
bilesimini kullanarak son iiriinii olusturur. Son iiriin silikon kauguktan silika cama
kadar degisen organik-inorganik hibridlerden olusur.

Konvansiyonel sol jel prosesi silikon alkoksit gibi metal alkoksitler ya da metal
alkoksit benzeri titanyum, aluminyum ve zirkonyum gibi prekorserlerin kimyasini

igerir.

Cesitli organik olarak modifiye alkoksit prekorserler;
e Metiltrimetoksisilan (MTMS)

e Dimetsidimetilsilan (DMDMS)

o Metakrilatpropiltrimetoksisilan (MAT-MS)

e 3-Glisidoksipropiltrimetoksisilan (GLYMO)

R. Gvishi tarafindan yapilan bir ¢alismada sol jel yontemi kullanilarak catlaksiz
sol jel bulk ya da film olusumu saglanmistir. Organik igerik agirlikca %20 oraninda,
diisiik miktardadir. FTIR analizi yapilmistir. Spektrum iki absorbsiyon araligina
boliinmiistiir; 400-1800 cm™ ve 2500-4000 cm™. 3400 cm™ ve 900 cm™ “deki azalma
OH ve Si-OH gruplar1 gostermektedir. Bu azalma polimerizasyon prosesinin
olustugunu dogrulamaktadir. Hizli sol jel yontemi ile elde edilen 6rneklere TGA
analizi yapilmistir. Kalan ¢oziiciiniin evaporasyonu sonrast agirhik kaybi

incelenmistir (Gvishi, 2009).
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Kitosan, kitinin deasetilasyonundan elde edilir. Kitosan antimikrobiyal 6zellige
sahiptir. Cogu antibiyotik maddeye kars1 direngli olan Staphylococcus Aureus’un
cogalmasini engeller. Kitosan ¢ozeltisi kitosanin %1 asetik asitin  farkli
konsantrasyonlarinda (% 0,5, %0,8, %1,1) ¢oziilmesi ile elde edilir. Kitosan yapisi
seliloza benzemektedir. Oksijence zengin dogal karbonhidrat (polisakkarid)
anhidroglukoz birimlerden olusur. Dogrusal molekiiler zincir olusur (Lee, Cho ve
Cho, 1999).

Hibrid materyallerin hazirlanmasi igin tri-fonksiyonel R’;Si(OR); ya da di-
fonksiyonel alkoksisilan R’;Si(OR),, R ve R’ organik gruplari géstermektedir,

prekorser olarak kullanilir.

Oligomerlerin halka tipleri sol jel reaksiyonlarinda dort ya da alti siloksan
halkalarin1 olusturur. Bu halkalarin olusmasi jelasyon davranisini biiyiik 6lciide

etkiler.

Wu, Wu, Xu ve Yang (2006) tarafindan gergeklestirilen ¢alismada PAMS
(Fenilaminometil trietoksisilan) prekorser olarak seg¢ilmistir. PAMS fonksiyonel fenil
amin gruplar icerir ve sol jel sonucu olusan iiriin bircok alanda kullanilabilir. PAMS
hidroliz ve kondenzasyonu TEOS’tan farklidir, ¢ilinkii fenilaminometil gruplar
yiiksek steric hindrance’a sahiptir. Tg, jelasyon siiresi, reaksiyonun baslamasindan
stvi kalmayana kadar gecgen siiredir. Daha Onceki ¢aligmalarda su ve etanoliin Si
birimlere molar oran1 3-4 aras1 ayarlanmistir. Bu ¢alismada da oran 3,5 ve 3,8
secilmistir. PAMS’in TEOS’a molar oran1 1:10, 1:8, 1:6,5, 1:4,5, 1:3, 1:2, 1:1 olacak
sekilde ¢alisilmistir. TEOS  hidrolizi asidik durumda ilk dakikalarda
tamamlanmaktadir. Cozeltide H3O" bulunmasi alkoksisilan hidrolizini hizlandirir.

OH" iyonlar1 kondenzasyon reaksiyonlarini hizlandirir.

Sol jel reaksiyonu boyunca silanol (Si-OH) ve/veya alkoksisilan (Si-OR) gruplar
polikondenzasyon reaksiyonunda katilarak Si — O — Si baglarindan {i¢ boyutlu silika

networkiin olusumunu saglar.
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Polikondenzasyon reaksiyonu hidroliz tamamlanmadan baglamaktadir. Bu

nedenle hidrolize olmamis prekdrser ve polikondenzasyon iiriinleri bulunmaktadir.

FTIR analizi yapilmistir. PAMS igerigi arttirildiginda jelasyon siiresinin ilk 6nce
diistiigii goriilmiistiir. PAMS bilesiminin arttirilmasina devam edilirse jelasyon siiresi
artar ve sonuc¢ta homojen olmayan ¢okelme olusur. FTIR analize gére PAMS iceren

orneklerin hidrolizi TEOS igerenlere gore daha yavastir (Wu ve ark., 2006).

Sol jel prosesi kolloidal suspensiyondan inorganik network olusumunu igerir ve
soliin jelasyonu ile network olusur. Kolloidlerin sentezi i¢in kullanilan prekdrserlar
reaktif ligandli metal ya da metaloid elementlerden olusur. Metal alkoksitler en
popliler olamidir, ¢iinkii su ile reaksiyona girebilirler. En ¢ok kullanilan metal
alkoksit tetrametoksisilan, tetraetoksisilan gibi alkoksisilanlardir. Diger metal

alkoksitler aluminatlar, titanatlar ya da alkil boratlar gibi metalloid alkoksitlerdir.

Mikroorganizmalar saglik iizerinde neden olduklari olumsuz etkilerin yaninda
tekstil yapilarinda istenmeyen koku olusumuna, renk bozulmasina, lekelenmelere ve
kumas mukavemetinde azalmalara neden olmaktadir. Tekstil yapilarin aralarina
yerlesen mikroorganizmalar tekstil {irliniiniin kendisine ve kullaniciya zarar
verebilmektedir. ~ Antimikrobiyal  6zellik  kazandirilan  tekstil  iriinleri
mikroorganizmalarin neden oldugu olumsuzluklar1 azaltmaya ve ortadan kaldirmaya
yardimc1 olmaktadir. Bu iirlin gruplar1 mikroorganizmalarin enfekte olmalarinin

Oniine gecilmesi ve kalite kaybinin engellenmesi amaciyla kullanilmaktadir.

Mikroorganizmalarin kumas yiizeyleri lizerine tutunmasi (adhezyon) sonucunda
tekstil materyalleri tasiyici olabilmektedir. Bu amaglardan dolay1r tibbi amagh
kullanilan malzemeler cerrahi elbiseler, hastane perdeleri, hemsire elbiseleri, yer
kaplama ve yatak malzemeleri, havlular ve is¢i Ulniformalar1 gibi giysilerin

antimikrobiyal 6zellikte olmalar1 son derece faydalidir.

Mikroorganizmalar genel olarak polisakkarid icerikli dig duvar, hemen altinda

bulunan bir zar katmani ve en i¢ kisimda organeller ile enzim ve niikleik asit bulunan
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hiicresel yapili canlilardir. Hiicre i¢indeki enzimler hiicre yasami i¢in gerekli olan
kimyasal reaksiyonlarin gerceklesmesinden, niikleik asitler ise genetik bilginin
depolanmasindan sorumlu bilesenlerdir. Bu canlilarin yasamlarinin sona erdirilmesi
icin “bakteriostatik ajanlar” veya ¢ogalmalarinin durdurulmasi igin “bakteriocidal
ajanlar”  kullanilmaktadir. Tekstil {riinlerinde  kullanilmakta olan ticari
antimikrobiyal etken kimyasallarin ¢ogu (triklosan, glimiis, polihekzametilen
biguanid — PHMB, kuarter amonyum bilesikleri) bakteriocidal 6zelliktedir.

Antimikrobiyal maddelerin mikroorganizmalar1 dldiirmek ve cogalmalarini
engelleme mekanizmalari gesitlidir. Bu mekanizmalar;
e Mikroorganizmalarin hiicre duvarlarina zarar vermek,
e Hiicre duvari sentezine engel olmak,
e Hiicre duvarinin kalic1 olarak tahrip edilmesi,
e Protein ve niikleik asit sentezlerinin engellenmesi,

e Enzim hareketlerinin engellenmesi yontemleri ile ¢alismaktadir.

Tekstil tiriinlerinin antimikrobiyal etkinliginin belirlenmesi i¢in ¢ok cesitli test
standartlar1 kullanilmaktadir. Mikrobiyolojik temelli testler olan bu testlerde
antimikrobiyal etkinligin belirlenmesi i¢in diflizyon agar yontemi (yar1 kantitatif),
kantitatif yontem ve bozulma ydntemi kullanilmaktadir. Yaygin olarak kullanilan
yontemler AATCC 147 difiizyon agar yontemi ve AATCC 100 kantitatif analiz
yontemidir. Uluslar aras1 alanda tekstil iriinlerinde antimikrobiyal etkinligin

belirlenmesi i¢in kabul gérmiis olan standart ISO 20743 standardidir.

AATCC 147 agar difiizyon test yonteminde, besi yeri i¢ine dnceden hazirlanmis
olan bakteri konsantrasyonlar1 dokiilir ve daha sonra 25 mm ¢apinda numune
kumaslar yerlestirilir. Numune kumaslar 37 derece sicaklikta 24 saat bekletildikten
sonra kumas etrafinda olusan ¢ap Olgiilerek (inhibisyon alan ¢api) numune kumagsin

etkinligi mm cinsinden belirlenir.

AATCC 100 Test metodunda tekstil numunelerinde bulunan antimikrobiyal

maddenin aktivite derecesini kantitatif olarak tayin etmek ic¢in uygulanmaktadir.
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Kantitatif degerlendirme tekstil iriinlerinde kullanilan antibakteriyel maddenin
bakteriler iizerinde etkili olup olmadig1 hakkinda 6nemli bilgiler vermektedir. Ayni
Ol¢iilerde hazirlanan kumas numuneleri 121 derece sicaklik ve 1,5 atm. basingta 15
dakika silire bekletilerek steril hale getirilir. Test numunesi ile beraber islem
gormemis numune antimikrobiyal aktivitesinde emin olunan bir kontrol numunesi
beraber calisilmalidir. Ekimi yapilan numuneler 37 derecede 48 saat bekletilir.
Numune igeriginden 10°/ml yogunlukta mikroorganizma bulunan 1ml ¢ozelti ile
islatilir. Islatilan numune daha sonra nétralizasyon ¢ozeltisi igine atilir, iyice
karistirtlir. Notralizasyon ¢ozeltisi belli dilisyonlara seyreltilerek kat1 besi yeri
tizerine ekim yapilir. Bu iglemin amaci bakteri sayisini sayilabilecek diizeye
indirmektir. Ekim yapilan tiim petriler 37 derecede 48 saat etiivde bekletilir. 48 saat
sonra saymm yapilir ve degerlendirilir. Ilgili diliisyonlardaki {ireme miktarlar1 iireyen

koloni sayisinin diliisyon orani ile ¢arpilmasi sonucu elde edilmistir.

Antimikrobiyal islemlerde % azalma formiili;
R(%) = 100(B-A)/B
R: Oransal azalma
B: Baslangi¢ aninda numune ile temas etmis olan ¢ézeltideki organizma sayisi
A: Numune ile temas etmis olan noétralizasyon ¢dzeltisi i¢inde bulunan organizma

say1sl.

ASTM E2149-01 standardina gore yapilan shake flask metodu nitel sonug¢ veren
bir test yontemidir. Bu test yontemi migrasyona ugramayan antimikrobiyal {irtinler
ile islem goérmiis kumasin dinamik kosullar altinda mikroplarin biiylimesine karsi
gosterdikleri direncleri 6lgmek i¢in dizayn edilmistir. Bu testte icinde numune kumas
bulunan soliisyonda baslangi¢ aninda bakteri sayis1 ile bir saatlik ¢calkalama sonucu
bakteri sayilar1 oranlanir. Elde edilen oranin azalma yoniinde olmasi numune kumas
ile yapilan c¢alkalama isleminin soliisyon icindeki ortalama bakteri sayisinda
azalmaya neden oldugunu gostermektedir. Ekim yapildiktan sonraki 1 saat ve 24 saat
sonunda ortamdaki canli organizma sayilarindaki degisimin azalma yoniinde oldugu

anlasilmaktadir.
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Antimikrobiyal etken maddeler arasinda etkinligin kaliciligi ve yikamaya
dayanimu ile ilgili farkliliklar oldugu bilinmektedir (Palamutcu, Keskin, Devrent,

Sengiil ve Hascelik, 2009).

Ozellikle AIDS viriisiiniin kesfedilmesinden sonra, cerrahi bir operasyon sirasinda
doktor ve hemsirelerin hastanin kani ile temasta bulunmamalari, kan sigramasina
kars1 onlem almalar1 gergegi de ortaya ¢ikmistir. Hem steril bir ortam yaratmak hem
bakteriyel kontaminasyona karsi korunmak amaciyla hasta da dahil operasyonda
bulunan tiim kisiler cerrahi koruyucu medikal iiriinler kullanmaktadir. Medikal
tiriinler olarak ifade edilen malzemeler cerrahi Onliik, ortii, koruyucu kiliflar,
maskeler, ...vb. Viicudu koruma amacli cerrahi Onliiklerin mikroorganizmalara ve
kana karst bariyer oOzellikli olmasi, aynt zamanda kullanim boyunca konforu
saglamasi istenmektedir. ~ Amerika’da %80 oraninda pamuklu yerine dokusuz
yiizeyden elde edilen medikal koruyucu giysiler tercih edilmektedir. Dokusuz
yiizeyden elde edilen medikal giysilerin en 6nemli 6zelligi tek kullanimlik olmasidir.
Koruyucu giysilerin riskli bolgeleri koruma seviyesini arttirmak amaciyla su
gecirmez, nefes alabilir 6zellikli filmler ile kaplanmaktadir. A. Mukhopadhyay ve
ark. (2008) tarafindan yapilan ¢alisma; medikal alanda kullanilan sivi gegirmez,
nefes alabilir kumaglarin miihendislik tasarimini anlatmaktadir. Farkli sekillerde
tiretilen dokusuz kumaglarin nefes alabilirligini degerlendirmek amaciyla farkl

kosullar altinda cesitli testler yapilmistir.

Tomsic, Simoncic, Orel, Cerne, Tavcer, Zorko, Jerman, Vilcnik ve Kovac (2008)
tarafindan yliriitiilen ¢calismada pamuk lifler i¢in multifonksiyonel, su ve yag itici ve
antimikrobiyal bitim ¢ozeltileri, floroalkilfonksiyonel su bazli siloksan (FAS),
nanoboyutlu giimiis (Ag) ve reaktif organik-inorganik yapistiricidan (RB)
hazirlanmustir. Iki farkli uygulama yapilmistir. Biri FAS sol ile pamuklu kumasa
uygulanmistir (i), Ag-RB-FAS prekorserlarin hepsi kullanilarak pamuklu kumasa
uygulanmistir (ii). Ikinci uygulamada pamuklu kumasa énce Ag-RB sol ile daha
sonra FAS sol ile muamele edilir (iii, 2S). Hidrofobik ve oleofobik 6zellikler temas
acis1 Olgiimii, kizilotesi ve XPS spektroskopik olctimler ile degerlendirilmistir. 2S

uygulamasi sonucu ve i uygulama sonucu elde edilen pamuklu kumaslarin oleofobik
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Ozelliginin 10 yikama sonrasi da ayni oldugu goriilmiistiir. Fakat 1S uygulama
sonucu elde edilen pamuklu kumaslarin oleofobik &zelligi 2. yikamadan sonra
azalmistir. Pamuklu kumaslarin antibakteriyel 6zelligi AATCC 100-1999 standardi
ve EN ISO 20743:2007 transfer yontemi kullanilarak E. Coli ve S. Aureus

bakterilerinin azalmasi ile test edilmistir.

Konfor, estetik, saglamlik, fonksiyonel ve giivenli tekstil iiriinlerine talebin
artmasi Uretim ve tasarimda yeni ve ¢agdas tekniklerin gelismesini tetiklemektedir.
Koruyucu tekstiller mekanik, fiziksel, kimyasal ve fizyolojik 6zelliklerini karsilamak
amaciyla bir takim standartlara uymaktadirlar. Yag ve su itici 0Ozelligin
antimikrobiyal 6zellikle kombinasyonu pratik uygulamalarda énemlidir. Ciinkii yag
ve su iticilik pamugun diisiik yiizey enerjisine bagli olarak bakteri adhezyonunu

etkilediginden antibakteriyel 6zelligi de dolayli olarak etkilemektedir.

Bu calismanin amaci ilk olarak bakteriyel biiylimenin azalmasina gore pamuklu
kumasa FAS uygulayarak elde edilen bitim isleminin diisiik yiizey enerjisinin etkisini
degerlendirmek, ikinci olarak da FAS varliginda ve yoklugunda nanoboyutlu giimiis
partikiiller ile muamele edilen pamuklu kumaslarin antibakteriyel etkisini

karsilastirmaktir.

Halaminler, monometilol 5-5 dimetilhidantoin, Triklosan, dortlii (quaternary)
amonyum bilesikleri, katyonik boyalar, kitosan ve polihexametilen biguanide gibi
katyonik polimerler, metalik giimiis ve bakir antimikrobiyal ajan olarak kullanilir.
Glimii, bakir gibi metaller iyi disperse olmus nanopartikiil halinde ve aglomere
olmamis halde aktiftirler. Nanometalik ajanlar tekstil liflerine kimyasal olarak
baglanmazlar ve antimikrobiyal aktivite tekstilden cevreye salinir. Bakteri ve
mantarlar icin zehir gorevi goriir. Degismeyen dispersiyon, gomiilii, metalik
nanopartikiil gibi antimikrobiyal ajanlarin kontrollii salinimini saglar. Hidrofobik
gruplar1 ve antibakteriyel aktif quaternary amonyum kisimlari i¢eren kompleks silane
prekorserlar1 1yi bir opsiyon gibi goriinmektedir. Ciinkii tek adimda tekstile

uygulanirlar. Multifonksiyonel kimyasal 6zelligine bagli olarak tekstile adhezyonu
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saglar, antimikrobiyal 6zelligi ve hidrofobik ozelligi saglar. Aktif komponentlerin

disar1 salinimini saglar.

Kaplamalarin yikama haslhig1 tekrarlanan yikamalardan sonra incelenmistir.
Pamuklu kumaslarin yag iticilik 6zelligi AATCC 118-1978 test metodu ile test
edilmistir. Temas acgist Ol¢iimii yapilmistir. Antibakteriyel aktivite AATCC 100 —
1999 standardina goére yapilmistir. Morfolojik degisimlerin izlenmesi i¢in SEM
kullanmilmistir. FTIR analizi yapilmistir. X-ray fotoelektron spektroskopisi
uygulanmistir. Burusukluk ISO 2313 standardina gore analiz edilmistir. Egilme,
biikiilme analiz edilmistir. Biikiilme egilimi sol uygulamasi ile azalmistir. Kopma
mukavemeti Ol¢lilmiistiir. Hava gecirgenligi SIST EN ISO 9237:1999 Standardina
gore yapilmistir. Elde edilen sonuglara goére SEM olgiimleri muamele edilmis
pamuklularda muamele edilmemis olanlara gore ylizeyin daha diizglin oldugunu

gostermektedir.

Glimiisiin antibakteriyel aktivitesi siilfiir ve fosfora olan yiiksek egiliminden
kaynaklanmaktadir. Bakteriyel hiicre zarinda siilfiir igeren proteinlerin varligi giimiis
nanopartikiiller siilfiir iceren proteinler ile hiicre zarmmin i¢inde ya da disinda
reaksiyona girer. Ve hiicre yasama yetenegini etkiler. Giimiis nanopartikiillerden
saliman giimiis iyonlart DNA’daki fosfor kisimlar ile reaksiyona girer, DNA

cogalmasini inaktif hale getirir. Enzim fonksiyonlarini engeller.

Mahltig, Haufe, Bottcher ve Mater (2005) tarafindan gerceklestirilen ¢aligmada
nanopartikiiler modifiye silika ve diger metal oksit bazli inorganik sollerin kullanimi
ile elde edilen fonksiyonel tekstillerin yapisi incelenmistir. Inorganik sol
kaplamalarin kullanimin1 destekleyen ¢ok sayida neden bulunmaktadir; modifiye
silika ve diger metal oksit bazli 50nm’den daha kiiciik captaki soller tekstil iizerinde
iyl adhezyon 6zellikli saydam oksit tabakalar olusturmaktadir. Bu oksit tabakalar
151k, 1s1, kimyasal ve mikrobiyal zararlara kars1 dayaniklidir. Bu tabakalar tekstilin
mekanik ozelliklerini arttirir. (Yiiksek mekanik dayanim, giyim ve ¢cekme direnci
gibi.) Oksit kaplamalar organik ya da biyolojik bilesikler, inorganik partikiiller ve

polimerler gibi yap1 i¢ine gomiilmiis fonksiyonel katki maddeleri igin tasiyici
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ozelliktedir. Bu sekilde tabaka gozenekliligi ve gomiilii bilesiklerin sabitligi kontrol
altindadir. Kaplamalar konvensiyonel kaplama cihazlar ile oda sicakliginda ve
normal basingta hazirlanabilir. Spreyleme ya da daldirma islemleri kullanilabilir.
Nanopartikiil inorganik soller silikon ya da metalalkoksitlerin asit ya da alkali
katalizli suda ya da herhangi bir suda ¢oziiniir organik ¢oziiciite (etanol) hidrolizi ile
hazirlanmistir. Hazirlanan soller 4-20% kat1 igerikli saydam, kararli, nanoyapili
dispersiyonlardir. Nanosollerin partikiil caplar1 50 nm’den kiigiiktiir. Bu sekilde
hazirlanan nanosoller hidrolize prekorserden dolayr alkol igerirler. Alkol igerikli
nanosoller yiiksek depolama stabilitesine (uzun jel siiresine), herhangi bir tekstil
lifine iyi yapigsma oOzelligine ve diisiik sicakliklarda hizli kuruma siiresine sahip

olmaktadir (Mahltig, Haufe, Bottcher ve Mater, 2005).

Antimikrobiyal tekstiller saglik ve hijyen iiriinleri (deri ile direk temasta bulunan
onliikler, enfeksiyon kontrolii ve bariyer materyaller gibi c¢esitli medikal
uygulamalar) gibi genis bir alanda fonksiyonellik saglarlar. Antimikrobiyal ajanlar:
triklosan, metal ve tuzlari, organometaller, fenoller ve dortlii (quaternary) amonyum
bilesikler. Kitosan ve dogal boyarmaddelerin tekstil materyallerinde antimikrobiyal
bitim islemlerinde kullanimi goriilmektedir. Kitosan ve onun tiirevleri tekstil
materyallerinde antimikrobiyal ajan olarak kullanilabilir. Glutarik di-aldehit ve
polikarboksilik asit gibi ¢apraz baglama ajanlarmin kullanimi ile kitosan pamuklu
kumasa kimyasal olarak aplike edilebilir. Kitosan ve sitrik asit karisimi ile pamuklu
kumas fularlama islemine sokulur. Daha sonra yiiksek sicaklikta kiirleme islemi

yapilir (Hayes ve White, 2009).

Tekstiller bakteri ve mantarlar icin tasiyicidir. Kumas iizerinde bakteriyel
bliylimeyi kontrol etmek i¢in uygulanan yontemler;
- Regine kullanimui ile antibakteriyel ajanlarin tekstil yiizeyine aplike edilmesi

- Antimikrobiyal ajanlarin seliilozik zincire agilanmasi

Antibakteriyel aktivite kir itici ve kir Onleyici ile yakindan iligkilidir.
Florpolimerler anti-kir bitim islemlerinde genellikle kullanilir. Perflorin hidrokarbon

birimlerinden ve florin serbest polimer yapilarindan olusur. Bu halkalar
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bifonksiyonel polimer zincirleri olarak rol oynarlar ve doymamis gruplar nedeniyle

polimerize ve ko-polimerize olurlar (Hatch ve Alberti, 2003).

Tek kullanimlik koruyucu giysiler i¢in dokusuz ylizeylerin kullanimi diistik
maliyetli, hafif ve etkili koruma 6zelliginden dolay1 giderek artmaktadir. Koruyucu
giysiler i¢in kullanilan dokusuz yiizeyler yapilarina ve lif tiplerine bagli olarak
yiiksek Olgiide bariyer performansi ve termal konfor gosterirler. G6zenekli spunbond
dokusuz yiizey yiiksek hava gecirgenligi ile diisiik bariyer performansi gosterir.
Polietilen spunbond dokusuz yiizey yiiksek seviyede koruma ancak diislik termal
konfor gosterir. Mikro-gézenekli membranlar ve lamine edilmis kumaslar koruyucu
giysiler i¢in bariyer materyali olarak kullanilmaktadir. Yiiksek seviyede koruma,
diisik hava gecirgenligi saglarlar. Monolitik polimer filmleri yiiksek toksik
kimyasallar i¢in gecirimsiz polimerik giysilerde kullanilir ve yiliksek seviyede
koruma saglarlar. Bariyer 6zelligi ve termal konfor koruyucu giysilerde aranilan iki

onemli ozelliktir (Lee ve Obendorf, 2007).

Dokusuz poliester kumaglar farkli birgok uygulamada kullanilmaktadir. Bu
kumaglar zay1f 1slatma 6zelligine sahiptir. Xiao, Chen, Wei ve Wu (2009) tarafindan
yiiriitiilen ¢alismada dokusuz poliester kumas kararli alumina sol ile emdirilmistir.
Alumina sol, sol-jel teknigi kullanilarak aluminyum isopropoksitin hidrolizi ile
hazirlanmistir.  Al,O3 partikiilleri dokusuz poliester kumas {izerine kurutma
isleminden sonra kaplanmistir. Modifiye edilmis dokusuz poliester kumasin yiizey
morfolojisi SEM, AFM analizleri ile degerlendirilmistir. SEM ve AFM analizleri lif
yiizeyindeki Al,O3 partikiillerinin olusumunu géstermistir. Al,O3 kaplama FTIR
analizi ile de dogrulanmigtir. Kaplanmig dokusuz poliester kumasin mekanik
Ozellikleri yilizey sol-jel kaplamasindan sonra artmistir. Islanma 6zelligi tizerinde

Al,O3 etkisi yiiksektir.

Antibakteriyel dezenfeksiyon ve bitim teknikleri bir¢ok tekstil yapisinda
uygulanmaktadir. Bu uygulamalardan biri pamuklu ve poliester kumaslarin nano
yapili giimiis, titanyum dioksit ve zink oksit kollodyal ¢6zeltileri ile emdirilmesidir.

Metalik iyonlar ve metalik bilesiklerin yiiksek derecede sterilizasyon etkisi
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bulunmaktadir. Havada ya da sudaki oksijenin bir kismi metalik iyonlarin
fotokatalizi ile aktif oksijene doniiserek sterilizasyon etkisi saglar. Nano yapil
partikiillerin kullanimi ile birim alanda kullanilan partikiil sayisinin artmasi ile
antibakteriyel etki maksimuma yiikseltilir. Nano-glimiis partikiiller genis yiizey
alanina sahiptir, dolayisiyla bakteri ya da mantarlar ile temasi artar. Nano-giimiis
proteinler ile reaksiyona girer. Nano-giimiisler bakteri ve mantarlar ile temasta
oldugunda hiicresel metabolizmalar1 ve hiicre biiyiime oranlar1 etkilenir. Nano-
gimiisler medikal alanda kullanilan tirtinlerde de kullanilabilir (Gopalakrishnan ve
Mythili) .

Wang, Wei, Wang, Gao ve Zhao (2008) tarafindan yiiriitiilen c¢alismada
nanoyapidaki glimiis film ile dokusuz ylizey iizerine yapilan kaplamanin kalinliginin
antibakteriyel 6zellige etkisi incelenmistir. Medikal giysilerin antibakteriyel 6zelligi
shake flask test yontemi ile Ol¢lilmiistiir. Nano yapili giimiisiin normal giimiise gore
antibakteriyel etkisi daha fazladir. Lif modifikasyonu, yiizey kaplama, emdirme nano
yapili glimiis antibakteriyel 6zellikli tekstil materyalleri olusturulmasinda kullanilan
yontemlerden birkagidir. Bu calismada antimikrobiyal Ozellik elde etmek igin
polilaktik asit dokusuz yilizeylerde nano yapili giimiis film ilizerine magnetron
sputterin uygulanmistir. Antibakteriyel performans shake flask testi ile 6l¢iilmiistiir.
Test mikroorganizmasi Staphylococcus aureus ve Escherichia colidir (Wang, Wei,

Wang, Gao ve Zhao, 2008).

Son zamanlarda yapilan ¢alismalarda; antibakteriyel etkinin olusturulmasi i¢in
kullanilan ~ giimils  nanopartikiillerin ~ sentezinde  mikroemiilsiyon  ydntem
kullanilmaktadir. Zhang, Qiao ve Chen (2007) tarafindan gergeklestirilen bir
calismada; mikroemiilsiyon yontem ile elde edilen nanopartikiillerin olusumunda
sirekli faz tipi, su/ylizey aktif madde molar oram1 (W) ve prekorser
konsantrasyonunun etkisi arastirilmistir. Nanomateryaller, kiiciik boyutlarina baglh
olarak bulk durumlarina gore daha fazla Ozellik gosterebilirler; mikroelektronik
materyal, bakteriostatik materyal, katalitik materyal ya da manyetik kayit materyali
olarak kullanilabilirler. Ozellikle giimiis nanopartikiillerin katalitik —aktivitesi

giimiisiin boyut, sekil, dagilim ve yapisina baghdir. Genel olarak; giimiis
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partikiillerin sekli, boyutu ve boyut dagilimi1 azaltma ajani, stabilizatér kullanimi,
reaksiyon kosullar1 ayarlanarak kontrol altina alinmaktadir. Giimiis nanopartikiiller
agregat olusturmaya meyilli olmaktadir. Nanopartikiillerin birlesimi karakteristik
Ozelliklerinin azalmasina neden olmaktadir. Sentez isleminde en 6nemli nokta giimiis
nanopartikiillerin aglomerasyonunu 6nlemektir. Bu islem i¢in genellikle yiizey aktif
maddeleri, polimer, stabilizator gibi 6zel organik bilesikler kullanilarak partikiillerin
aglomerasyonu Onlenir. Organik bilesikler nanopartikiillerin bilesimini engeller, izole

edilmis nanopartikiiller olusumunu saglar (Zhang ve ark. 2007).

Partikiil aglomerasyonunu Onlemek i¢in kullanilan ydntemlerden biri
mikroemiilsiyon yontemidir. Mikroemdiilsiyon yonteminde partikiil boyutunu kontrol
etmek i¢in kullanilan yiizey aktif maddeleri; cetyltrimetil amonyum bromid (CTAB),
bis(2-etilhexil)sulfocucconite (AOT), sodyum dodesil benzen sulfonat (SDBS), lauril
sodyum sulfate (SDS), Triton x-100. indirgeme ajani olarak hidrazin
kullanilmaktadir. Zhang, Qiao ve Chen (2006) tarafindan gergeklestirilen ¢aligmada;
mikroemiilsiyon yontemi ile kolodyal glimiis nanopartikiiller sentezlenmistir. Glimiis
iyonlar1 eldesi i¢in glimiis nitrat, indirgeme ajani olarak hidrazin, ylizey aktif
maddesi olarak bis(2-etilhexil)sulfocucconite (AOT) kullanilmistir. UV-vis
absorbsiyon ve TEM analizi yapilmistir. Kiire sekilli nanopartikiiller elde edilmistr.
IR sonuglari, yiizey aktif madde molekiillerinin giimiis partikiiller tarafindan gii¢lii
bir sekilde adsorbe edildigini gostermistir. Degismeyen ve nano boyutlarda elde
edilen giimiis partikiillerin antibakteriyel alanlarda kullanima uygun oldugu

sonucuna varilmistir.

Zhang, Qiao ve Chen (2008) tarafindan gergeklestirilen diger bir ¢calismada boyut
ve sekil kontrollii gilimiis nanopartikiiller sodyum dodesil sulfat (SDS)
mikroemiilsiyon sistemde sentezlenmistir. Nanaopartikiillerin morfolojisi ve yapisi
UV-Vis spektrum, TEM ve SEM ile karakterize edilmistir. Elde edilen sonuglar,
SDS kullanimi partikiil {izerinde koruyucu tabaka olusturarak hem partikiil

aglomerasyonunu 6nledigini gostermektedir.
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Mahltig, Gutmann, Reibold, Meyer ve Boéttcher (2009) gergeklestirdikleri
calismada konvensiyonel termal ve mikrodalga 1sitma ile nanokristal giimiis
partikiilleri iceren Ag ve Ag/SiO; soller hazirlamistir. Glimiis tuzlarinin indirgenmesi
120°C sicaklik iizerinde polivinilpirolidone (PVP) ve etanol ile saglanmistir. Giimiis
tuzlarmin alkoksilan ile hidrolizinden Ag/SiO; kompozit soller hazirlanmistir. Bu
sekilde olusturulan giimilis nanopartikiillerin tekstil kumaslarina aktarilacak
antibakteriyel maddeler olarak kullanimi belirtilmistir. Glimiis partikiillerin
sentezinde AgCl ¢6kelme yontemi, ya da AgNOjs ile indirgen ajanin bilesim yontemi
kullanilabilir. Indirgen ajanlara 6rnek; NaBHy, ascorbic asit, hidrazin. Stabilizator
ajan olarak sodyum dodesil sulfat ya da sitrat Onerilmektedir. Indirgen ajan ve
polimerik stabilizator bilesimi olarak etkisi olan polivinilpirolidon (PVP) kullanimi1

da avantajlidir.



BOLUM DORT
MATERYAL VE YONTEM
4.1 Materyal

Onceki boliimlerde de belirtildigi gibi, medikal tekstillerde tek kullanimlik
medikal iiriinlerde spunlace, SMS, spunbond, SONTARA dokusuz yiizey kumaslar
kullanilmaktadir. Bu amagla, tez ¢alismasinin deneysel boliimiinde kullanilan tek
kullanimlik, SMS ve SONTARA dokusuz ylizeyler, pamuklu dokuma kumaslar
Tiirkiye’de medikal iiriin iiretiminde énemli paya sahip olan Seta Tibbi Cihazlar ith.
fhr. Paz. Tic. ve San. A.S. Firmasi’ndan temin edilmistir. Dokusuz ve dokuma
kumaslar ile yapilan tiim deneyler Dokuz Eyliil Universitesi Tekstil Miihendisligi ve

Izmir Yiiksek Teknoloji Universitesi Laboratuvarlari’nda gerceklesmistir.

Dokusuz yiizey numuneleri 2 ayri tiirdedir. Caligmada kullanilan dokusuz ylizey
kumasglar ile ilgili teknik 6zellikler asagidaki verilmistir (Tablo 4.1). SMS dokusuz
yiizey %100 polipropilen polimerden iiretilmistir. Ug¢ tabakadan olusmaktadir.
Kumas temizligi (lif/partikiil birakma), havlanma dayanimi, sivi penetrasyonuna
kars1 direng, gerilme dayanimi, patlama mukavemeti, yirtilma dayanimi agisindan
EN 13795 Standardi gerekliliklerini karsilayacak sekilde iiretilmistir. SONTARA
dokusuz yilizey; %55 dogal selilloz elyafi ve %45 poliester bilesiminden
olusmaktadir. Kumas temizligi (lif/partikiil birakma), havlanma dayanimi, sivi
penetrasyonuna karsi direng, alkol iticiligi, nefes alma, gerilme dayanimi, patlama
mukavemeti, yirtilma dayanimi agisindan EN 13795 Standardi gerekliliklerini
karsilayacak sekilde tretilmistir. Deneylerde kullanilan pamuklu dokuma kumas;

37tel/cm ¢6zgii,26 tel/cm atki bilesiminde, 123,5 gr/m? gramajdadir.

Tablo 4.1 Kullanilan dokusuz yiizey kumaslarin boyutsal 6lgiileri

No | Kumas Tiirii Enx Boy (cm) | Gramaj (g/m°)
1 SMS Dokusuz Yiizey Kumas 20x 20 40,50
2 SONTARA Dokusuz Yiizey Kumasg | 20 x 20 81,25
3 Pamuklu Dokuma Kumas 20x 20 123,5
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Sol jel ¢ozeltilerinde ¢oziicli olarak IPA (Isopropanol, CsHgO, Emir Kimya) ve
distile su kullanilmistir. Isopropanol kimyasi ve Ozellikleri ile etil alkole

benzemektedir. Renksiz, akiskan, keskin ve hos olmayan bir kokuya sahiptir.

Asidik hidroliz i¢in pH ayarlayicisi olarak 0,01N HCIl c¢ozeltisi (37% puriss,
Sigma-Aldrich, Germany), bazik hidroliz i¢in NaOH ¢ozeltisi kullanilmistir.

Sol ¢ozeltilerinde antimikrobiyal etki elde etmek i¢in AgNO3; (Smyras, > %99,8
pure) ve TIP (Titanyum Isoproksit, CioH2O04Ti, > %99,99 metal basis, Sigma
Aldrich) kullanilmigtir. AgNOg3, glimiis esasli baslatict maddedir. TIP, titanyum
esaslt baslatict maddedir. Antibakteriyel etkinin giliclenmesini saglar. Gilimiisiin
antibakteriyel  aktivitesi siilfir ~ve fosfora olan yliksek egiliminden
kaynaklanmaktadir. Bakteriyel hiicre zarinda siilfiir igeren proteinlerin varlig1 giimiis
nanopartikiiller siilfiir iceren proteinler ile hiicre zarinin iginde ya da disinda
reaksiyona girer ve hiicre yasama yetenegini etkiler. Glimiis nanopartikiillerden
saliman giimiis iyonlart DNA’daki fosfor kisimlar ile reaksiyona girer, DNA

cogalmasini inaktif hale getirir. Enzim fonksiyonlarini engeller.

TIP‘in su ile reaksiyonu sonucunda titanyum dioksit (TiO2) olusur. Nano boyutta
TiO, emdirilmis tekstillerin Staphylococcus aureus ve Klebsiella pneumoniae
bakterilerine karsi yiiksek derecede antibakteriyel aktivite gosterdikleri
bilinmektedir.

Asidik hidroliz i¢in GAA (Glasial Asetik Asit, Demirler Medikal), bazik hidroliz
icin 0,01N NaOH, pH kontrol edilerek damla damla ilave edilmistir.

3, 4 ve 5. Cozeltilerde kullanilan kimyasallar; HDTA
(Hekzametiletilendiamintetraasetik asit, C14H24N20g), SDS (Sodyum Dodesil Siilfat,
NaCi2H25S04, > %98, Fluka Biochemika), Triton X-100 (polietilen glikol p-(1,1,3,3-
tetrametilbutil)-fenil eter, (C14H220(C,H40),)) ve Hidrazindir (N,H4, agirlikga
%35°1ik ¢ozelti).
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HDTA, Triton x-100, SDS maddeleri ¢ozeltilerde yiizey aktif madde olarak
kullanilmistir. Yiizey aktif madde kullanimi giimiis iyonlarinin TiO; iizerine adsorbe

olmasini saglamaktadir.

Hidrazin, Ag*" iyonlarin indirgemek igin kullanilmustir.

Denemeler i tekrarli olarak yapilmustir.
4.2 Yontem

Sol jel c¢ozeltilerinin hazirlanmasinda kullanilan kimyasal maddeler; ¢oziicii
olarak isopropanol (IPA) ve distile su kullanilmistir. Asidik hidroliz igin pH
ayarlayicist olarak 0,01N HCI ¢ozeltisi (37% puriss, Sigma-Aldrich, Germany),
bazik hidroliz i¢in NaOH ¢ozeltisi kullanilmistir.

Asidik antimikrobiyal c¢ozeltilerde IPA igerisine sirastyla AgNOs; ve TIP
(Titanyum Isoproksit) ilave edilmistir. Asidik hidroliz i¢in GAA (Glasal Asetik Asit)

pH kontrol edilerek damla damla ilave edilmistir.

Bazik antimikrobiyal c¢ozeltiler i¢in; IPA igerisine sirasiyla AgNO3z ve TIP
(Titanyum Isoproksit) ilave edilmistir. Bazik hidroliz i¢in 0,01N NaOH, pH kontrol

edilerek damla damla ilave edilmistir.

Ugiincii ¢ozelti icin HDTA, AgNO; ve Hidrazin’in her biri ayr1 ayri distile su
icinde ¢oziiliir. Ayr olarak hazirlanan TIP, IPA ve GAA hazirlanan ¢ozeltiye ilave

edilmistir.

Dordiincii ¢ozelti icin SDS, AgNO;3; ve Hidrazin’in her biri ayr1 ayr distile su
iginde ¢oziiliir. Ayr olarak hazirlanan TIP, IPA ve GAA hazirlanan ¢ozeltiye ilave

edilir.

Besinci tip ¢ozelti i¢in Triton X-100, AgNO; ve Hidrazin’in her biri ayr1 ayrn
distile su i¢inde ¢oOziiliir. Ayr1 olarak hazirlanan TIP, IPA ve GAA hazirlanan

cozeltiye ilave edilir.
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Cozeltilerin pH’1 pHmetre (HANNA H1221) kullanilarak 6l¢iilmiistiir. pH 2-3

arasi asidik ¢ozeltiler ile ve 2. ¢ozeltide bazik ¢ozelti (pH: 10,05) ile calisilmustir.

Tablo 4.2 Hazirlanan ¢dzeltilerin bilesimi, pH degerleri, kaplanan SONTARA dokusuz yiizey

kumagin kiitlesel artis degerleri

Kimyasal 1.COZELTI 2.COZELTI 3.COZELTI 4.COZELTI cOZSELTi

Madde (ASIDIK) (BAZIK) (SDS) (HDTA) (TRI. X-

AgNO; 0,17 0,17 0,10 0,10 0,11(())0)

(gn)

IPA(ml) |32 32 13 13 13

TIP(ml) |0,57 0,57 0,81 0,81 0,81

GAA (ml) | 0,20 0,50 0,50 0,50

NaOH 0,60

(0,1N)

HDTA 0,72

SDS (gr) 0,58

Triton X- 1,25

100

NH,OH

sol.

Hidrazin 0,14 0,14 0,14

H,0 (ml) 30 30 30

Ph 2,68 10,05 4,10 3,68 3,64

AF % 80 80 80 80 80

Kiitlesel | 6,38 3,39 4,71 3,94 5,67

Artis (%)

Kurutma | 100°C, 100°C, 100°C, 100°C, 100°C,
10 dak. 10 dak. 10 dak. 10 dak. 10 dak.

Fiksaj 150°C, 5|150°C, 5/|150°C, 5|150°C, 5]150°C, 5
dak. dak. dak. dak. dak.

Emdirme | 3 kere 3 kere 3 kere 3 kere 3 kere




Tablo 4.3 Hazirlanan ¢6zeltilerin bilesimi, pH degerleri, kaplanan SMS dokusuz yiizey kumagin

kiitlesel artis degerleri

62

Kimyasal 1.COZELTI 2.COZELTI 3.COZELTI 4.COZELTI cOZSELTi

Madde (ASIDIK) (BAZIK) (SDS) (HDTA) (TRI. X-

AgNO3 0,17 0,17 0,10 0,10 0,11(;)0)

(9n)

IPA (ml) |32 32 13 13 13

TIP (ml) |0,57 0,57 0,81 0,81 0,81

GAA (ml) | 0,20 0,50 0,50 0,50

NaOH 0,60

(0,1N)

HDTA 0,72

SDS (gr) 0,58

Triton X- 1,25

100

NH;OH

sol.

Hidrazin 0,14 0,14 0,14

H,0 (ml) 30 30 30

Ph 2,48 10,11 4,10 3,68 3,64

AF % 80 80 80 80 80

Kiitlesel | 2,52 5,51 7,50 6,34 9,88

Artis (%)

Kurutma | 100°C, 100°C, 100°C, 100°C, 100°C,
10 dak. 10 dak. 10 dak. 10 dak. 10 dak.

Fiksaj 150°C, 5|150°C, 5/150°C, 5|150°C, 5/]150°C, 5
dak. dak. dak. dak. dak.

Emdirme | 3 kere 3 kere 3 kere 3 kere 3 kere




Tablo 4.4 Hazirlanan ¢ozeltilerin bilesimi, pH degerleri, kaplanan pamuklu dokuma kumagin

kiitlesel artig degerleri
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Kimyasal . ) . ) . . . . O
maddeler | 1.COZELTI | 2.COZELTi | 3.COZELTi | 4.COZELTi | COZELTI
(ASIDIK) (BAZIK) (SDS) (HDTA) (TRI. X-
100)
AgNO3 0,17 0,17 0,1 0,1 0,1
(gr)
IP (ml) 32 32 13 13 13
TIP (ml) 0,57 0,57 0,81 0,81 0,81
GAA (ml) 0,2 0,5 0,5 0,5
NaOH 0,6
(0,AN)
HTDA 0,72
SDS (gr) 0,58
Triton- 1,25
x100
NH;OH
sol.
Hidrazin 0,14 0,14 0,14
H20 (ml) 30 30 30
pH 2,68 10,05
AF% 80 80 80 80 80
Kiitlesel 3,15 1,9 4,55 3,75 6.21
artis (%)
Kurutma 100°C, 100°C, 100°C, 100°C, 100°C,
10dk. 10dk. 10dk. 10dk. 10dk.
Fiksaj 150°C, 5| 150°C, 5 150°C, 5 150°C, 5 150 0C,
dk. dk. dk. dak. 5 dak
Emdirme 3 kere 3 kere 3 kere 3 kere 3 kere
Kaplama isleminden Once kumaglar sabit agirliga getirilmis ve agirliklar

lciilmiistiir. Kumas 6rnekleri 25°C’de 30 sn i¢in hazirlanan nanosol ¢dzeltilerine
daldirilmistir. Emdirilen kumaslar bir fulard (H-TS-3 Model, Rapid, Labortex Co.,
Ltd., Taipei, Taiwan) ile % 80 Af ile (fulard basinci:2,2 kg/cmz) stkilmaistir.

Emdirilen ve sikilan kumaslar laboratuar tipi etiivde (KD400 Model, Niive®,
Tiirkiye) 100°C’de 10 dakika kurutulmus ve ¢dzeltiler 150°Cde 5 dakika laboratuar

tipi ramozde (H-TS-3, Rapid Labortex Co., Ltd., Taipei, Taiwan) fikse edilmistir.

Islem sonrasinda kiitle degisimini hesaplamak amaciyla tekrar sabit agirliga

getirilmis ve ol¢iilmiistiir.



IPA ilave etme

AgNO; ilave etme

A 4

1.Cozelti
GAA (asidik
¢ozelti) ilave etme

A 4

2.Cozelti
0.01N NaOH (bazik
¢Ozelti) ilave etme

Saydam ¢ozelti
eldesi

l

Saydam ¢ozelti
eldesi

30 sn. kumas1
daldirma, sikma (A
% 80)

I

A\ 4

30 sn. kumast

daldirma, sikma (A
% 80)

Kurutma, 100°C —
10 dakika

Kurutma, 100°C —
10 dakika

3 tekrar
v

Fiksaj, 150°C — 5
dakika

3 tekrar

Fiksaj, 150°C -5
dakika

Sekil 4.1 1. ve 2. sol jel ¢dzeltileri islem akis1
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3. Cozelti
HDTA (10 ml suda
¢ozelti)

v

4. Cozelti
SDS (10 ml suda
¢ozelti)

y

5. Cozelti
Triton X-100 (10 ml
suda ¢ozelti)

v

AgNO; (10 ml suda
¢oOzelti) ilave etme

v

Hidrazin (10 ml
suda ¢ozelti) ilave
etme

v

TIP ¢ozeltsi ilave
etme

v

IPA ¢ozeltsi ilave
etme

v

GAA ¢ozeltsi ilave
etme

v

HDTA ile siitiimsii
renkte ¢ozelti eldesi

v

48 saat karigtirma

v

45 sn. kumasi
daldirma, sikma (A
% 80)

€

y

Kurutma, 100°C —
10 dakika

AgNO; (10 ml suda
¢ozelti) ilave etme

AgNO; (10 ml suda
¢oOzelti) ilave etme

v

v

Hidrazin (10 ml
suda ¢ozelti) ilave
etme

Hidrazin (10 ml
suda ¢ozelti) ilave
etme

v

v

TIP ¢ozeltsi ilave
etme

TIP ¢ozeltsi ilave
etme

y

y

IPA ¢ozeltsi ilave

IPA ¢ozeltsi ilave

etme etme
GAA ¢ozeltsi ilave GAA ¢ozeltsi ilave
etme etme

!

v

SDS ile koyu kahve
renkli ¢ozelti eldesi

Triton X-100 ile
koyu gri renkte
¢oOzelti eldesi

v

v

48 saat karigtirma

48 saat karigtirma

v

v

45 sn. kumasi
daldirma, sikma (A
% 80)

!

45 sn. kumasi
daldirma, stkma (A¢
% 80)

Kurutma, 100°C —
10 dakika

v

v 3tekrar

Kurutma, 100°C —
10 dakika

v 3 tekrar

3 tekrar

Fiksaj, 150°C — 5
dakika

Fiksaj, 150°C - 5
dakika

Fiksaj, 150°C - 5
dakika

Sekil 4.2 3., 4. ve 5. sol jel ¢ozeltileri islem akisi




BOLUM BES
KARAKTERIZASYON

5.1 Uygulanan Testler

Kaplanan kumasglar 105°C” de 6 saat etiivde (KD400 Model, Niive®, Tiirkiye)
bekletilip, desikatorde 2 saat bekletilerek sabit agirliga getirildikten sonra hassas
terazi (Explorer® Pro, EP 214C OHAUS, USA) ile tartim yapilmis ve ilk
agirliklarina gore (Formiil 1) kiitlesel artis degerleri tespit edilmistir. Elde edilen

kiitlesel artig degerleri Tablo 4.2 ve Tablo 4.3’de gosterilmistir.

Formiil 1: W ars(%)=[(W2-W1)/W1]x100 1)
Formiil 2: W=(T-D)/2 2
Formiil 3: %=( 0-1)/0*100 (3)

Wars: Kumaslarin kiitlesel artis degerleri.

Wi:Islem 6ncesi 6lgiilen miktar.

W,:Islem sonrasi dlgiilen miktar.

W: Olusan alanin mm olarak 6l¢iisii.

T: Toplam olarak 6Slgiilen temiz alan (kumas genisligi ve olusan alan).
D: Olusan alan.

0: 0 zamanl bakterilerin koloni sayisi.

1: “1” zamanh biiyiiyen bakterilerin koloni sayisi.

“0” temas zamanli bakterilerin koloni sayisi; 24 saat sonunda numune ile temas etmis
olan ¢ozeltideki organizma sayisidir. “1” temas zamanli bakterilerin koloni sayisi; 48
saat sonunda numune ile temas etmis olan ¢ozeltideki organizma sayisidir. “1” temas
zamanli bakteri koloni sayisinin “0” temas zamanli bakteri koloni sayisina oranindan

hareketle bakterilerdeki azalma miktar1 % deger olarak hesaplanir.
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Sol-jel ile islem goérmiis ve gormemis olan SONTARA ve SMS dokusuz yiizey
kumaslarm, pamuklu dokuma kumaslarin antibakteriyel testleri AATCC 100 ve
AATCC 147 standartlarina gore yapilmistir. Kaplanmis tekstil yiizeylerinin
bakteriler karsisindaki aktivasyonlari tespit edilmistir. Testlerde kullanilan bakteriler
Staphylococcus Aureus gram (+), Escerichia Coli gram (-) olarak se¢ilmistir. Bu
testin sonuglar1 Tablo 6.1, Tablo 6.2, Tablo 6.3 ve Tablo 6.4’de gosterilmistir.

Kontrol kumas tizerinde sayisiz bakteri trerken, sol-jel ile islem gormiis
kumaslarda bakteri iirememigtir. Ayrica Asidik ve HDTA ile islem gormis

kumaslarda ise alan olusmustur.

5.2 Antibakteriyel Olciimler

Tekstil yiizeylerinin bakteriler karsisindaki aktivasyonlarini tespit etmek ig¢in
hazirlanan sol-jel ¢6zeltisi, SONTARA dokusuz kumas, SMS dokusuz kumas ve
pamuklu dokuma kumasa uygulanmistir. Testlerde kullanilan  bakteriler
Staphylococcus Aureus (+) ve Escherichia Coli gram (-) olarak se¢ilmistir. Bu
bakterilerin mikroskop altinda gozlemlenebilmesi i¢in gram boyama yapilmistir.

Gram boyamanin amaci; kullanilan bakterilerin dogrulugunun gézlemlenmesidir.

Gram-pozitif bakterilerin kristal viyole/iyot kompleksini tutma 6zelligine sahip
peptidoglikan yapida hiicre duvarlart vardir. Hiicre duvarlarmin agsi ve kat kat
peptidoglikandan olusan yapist boya pargaciklarini tutar. Gram-negatif bakterilerin
hiicre duvar1 ise sadece ince bir peptidoglikan katmaninda olusur ve boyalari

tutamaz. Gram negatif bakterilerde ayn1 zamanda lipid yapida bir dis zar duvardir.

Alkol, gram-pozitif hiicre duvarmin su kaybedip biiziismesine neden olur. Bu
nedenle boya tanecikleri molekiillerin arasina sikisir. Gram-negatif bakterilerdeki
ince olan peptidoglikan katman boya parcalarini tutmaz. Alkol dis zardaki lipitleri
¢Oziince boya dagilir, hiicrenin rengi acilir. Renk agilmasi adimi énemlidir. Ciinkii
gram-pozitif olma kesin bir sonu¢ vermemektedir. Renk ag¢ilmasindan sonra
birinciden farkl ikinci bir boya safranin uygulanir. Bu boya rengi acilmis hiicreleri

boyayarak onlarin goriinmelerini saglar. Gram-pozitifler birinci boya ile mor renge
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boyandiklari i¢in ikinci boya onlarin rengini etkilememektedir. Ancak gram-negatif

olanlar pembe-kirmizi olurlar.

Gram boyama yapmak i¢in hazirlanmis preparatin lizerine kristal viyole boyasi
damlatilip 1 dakika beklenir ve iyot ¢dOzeltisi ile yikanarak kristal viyole
uzaklagtirilir. Preparata tekrar iyot ¢ozeltisi damlatilarak 1 dakika bekletilip, distile
su ile yikanarak kristal viyole uzaklastirilir. Preparatin lizerine %95’lik etil alkol
¢ozeltisi damlatilarak 10-15 sn. beklenir, distile su ile yikanir ve karsit boya olarak
safranin damlatilir. 40-50 sn. bekletilir. Preparat distile su ile yikanarak havada kendi
halinde kurumaya birakilir, preparata immersiyon yagi damlatilir ve 100°liik objektif

ile incelenir.

Mor renkli bakteriler gram-pozitif, pembe-kirmizi renkli bakteriler ise gram-

negatif olarak degerlendirilir.

Antibakteriyel aktivitesi arastirilan dokusuz kumaslara ilk olarak islem gérmeden

AATCC 147 ve AATCC 100 Standartlarina gore antibakteriyel testler yapilmistir.

Antibakteriyel testlere baslamadan Once kullanilacak bakterilerin CFU/ml
degerleri hesaplanmistir. Kullanilacak bakteri sususundan géze yardimiyla alinan
bakteriler Sekil 5.1°deki gibi sirasiyla (a, b, ¢, d) yoniinde petriye ekilir. 24 saat sonra
bliyliyen bakteri koloniler swab yardimiyla alinir ve nutrient brothlara birakilir. Mc
Farland ile (Den-1 Mc Farland Densiyometre) 0,5 olacak sekilde bakteri koloni
sayis1 ayarlanir. S. Aureus i¢in; 7,8x10" CFU/ml, E.Coli i¢in; 2,9x10" CFU/mI olarak
bakteri sayimi yapilmstir.

(é (h). (c. I:d).

Sekil 5.1 Bakterilerin petriye ekilme yonii
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AATCC 147 testi kantitatif amagl yapilan test yontemidir. Bu test metodu ile
mevcut kumasin antibakteriyel etki gosterip gostermedigi belirlenmektedir. Test
sonucunda antibakteriyel 6zelligi olan kumaslarda bu 6zelligi temiz alan olusumu
seklinde gozlemlenir. Bu test yontemi i¢in Nutrient Broth, E. Coli i¢in Triptic Soy
Broth hazirlanmistir. 24 saat sonra besiyerlere ekilen bakterilerden 1ml alinmis ve 9
ml distile su i¢ine konulmustur. Steril Inokiilasyon Loop yardimiyla petrilere
ekilmistir. Bakteriler petri igerisine 6 cm boyutunda 1 cm aralikli 5 adet ¢izgiden
olusacak sekilde ekilmistir. Ekim isleminden sonra laminar kabin i¢inde steril olan
kumas numunesi ¢izgilere dik olacak sekilde petrilere yerlestirilmistir. Hazirlanan
petriler inkiibatérde 37°C’de 24 saat bekletilmistir. Kumas numunesi etrafinda olusan
alan olgiimleri yapilmustir. 24 saatlik siirenin ardindan, bakteriler kumas {izerinde
bulunmuyorsa; tekstil yiizeyinin antibakteriyel etkinlik gosterdigi anlamina
gelmektedir. AATCC 147 test yontemi uygulama akis semas: Sekil 5.2°de
gosterilmektedir.

ImL
| - / o f/ | /;:\ O
= 2 7 — / %

p

-I \‘1

S—

a) b)

Sekil 5.2 AATCC 147 test yontemi uygulama akis semasi a)Hazirlanan Nutrient Broth ve Triptic Soy
Broth ¢ozeltilerin distile suya aktarilmasi b) 1 cm aralikli 5 adet ¢izgi olusturulacak sekilde ¢dzeltinin
petriye yerlestirilmesi, test edilecek kumas numunesinin ¢izgilere dik olacak sekilde petriye

yerlestirilmesi

a) b)
Sekil 5.3 Kumasin antibakteriyel etkinligi. a) Antibakteriyel

olmayan kumas. b) Antibakteriyel olan kumas
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mag-dizerinde firefc
bakter1 Kolonileri

Sekil 5.4 a) Kumas iizerinde iireyen bakteri koloniler b) Olusan alan

AATCC 147 test yontemi, kumasin bakterilere karsi hangi miktarda etkili
oldugunu gostermekte yetersizdir. Sonugta Oncelikle AATCC 147 uygulanip,
antibakteriyel aktivitenin varligi nitel olarak tespit edildikten sonra, antibakteriyel
aktivitenin hangi oranda etkin oldugunu belirlemek i¢cin AATCC 100 test metodunu

uygulamak gerekmektedir.

AATCC 100 testi, bakterileri sayma esasina dayanan bir test yontemidir. Bu testin
amaci antibakteriyel olan tekstil ylizeylerinde antibakteriyellik oranini ortaya
koymaktir. Yukaridaki AATCC 147 metodundan farkli olarak nicel sonuglara
ulasilmaktadir. Bu test yOntemi i¢in bakteri kolonileri hazirlanan besiyerlere
ekilmistir. Genellikle S. Aureus i¢in Nutrient Agar, E. Coli i¢in Triptic Soy Agar
hazirlanmistir. Kullanilacak bakteri kolonisinden swab yardimiyla alinmistir ve
peptonlu su (pH:7,8) igerisine birakilmigtir. Mc Farland yardimiyla bakteri koloni
sayist ayarlanir. Hazirlanan tiip icerisinden pipet (Finnpipette, thermoscientific)
yardimiyla 100ul bakterili stvidan ¢ekilmistir ve eppendorfa bosaltilmistir. Uzerine
900 ul peptonlu su ilave edilmistir. Tekrar bu sividan 100 pl alinmistir ve 900 pl
peptonlu su ilave edilmistir. Tekrar bu sividan 100 pl alinmistir ve 900 pl peptonlu
stv1 i¢ine ilave edilmistir. Bu sekilde 3 defa seyreltme islemi yapilmistir. Sonunda

10" olan bakteri kolonisi 10° kadar seyreltilmistir.

Hazirlanan bakterili sivi, ¢ap1 5£0,1cm olan steril kumas numunesi {izerine yavas

yavag dokiilmistiir. Emdirilen kumas tizerine 100 pl ndtralizasyon sivist ilave
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edilmistir. 1 dakika boyunca hizlica calkalanmis ve igerisinden 100 upl sivi
cekilmistir. Pipet yardimiyla alinan bu sivi Nutrient Agar besiyer bulunan petriye
ekilmistir. Petriler 37°C’de 24 saat inkiibatdrde bekletilmistir. 24 saat sonunda olusan

bakteri kolonileri sayilmistir. Bu veriler “0” temas zaman olarak kaydedilmistir.

Icerisinde bakteri bulunan ayni seyreltilmis sividan pipet yardimiyla 100 pl
cekilerek beher i¢cinde bulunan kumas numunesi lizerine yavas yavas dokiilmiistiir.
Bu kumaslar 37°C’de 24 saat inkiibatorde bekletilmistir. 24 saat sonra kumaslar
tizerine 100 ml ndtralizasyon sivisi ilave edilmistir. 1 dakika boyunca hizli bir
sekilde calkalanmistir ve icinden 100 ul sivi ¢ekilmistir. Pipet yardimiyla alinan bu
stvi Nutrient Agar besiyeri bulunan petriye ekilmistir. Petriler 37°C’de 48 saat
inkiibatorde bekletilmistir. 48 saat sonunda olusan bakteri kolonileri sayilmistir. Bu
veriler “1”temas zamanli verilerdir. AATCC 100 test yontemi uygulama akis semasi

Sekil 5.5’de gosterilmektedir.
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gkt

i

Bakteri kolonileri Nutrient Agar ve
Triptic Soy Agar

besiyerleri
Seyreltme
- ~
—_ - - T~ ~<
" T~ ~a
Numune Numune
kumas kumas

100 pl siv1 gekilerek Nutrient
Agar besiyerli petriye

ekilmistir, 100 pl siv1 gekilerek Nutrient

Adgar besiyerli petriye
ekilmistir. 37°C - 48 saat

37°C - 24 saat
inkiibasyon

inkiibasyon

“1” zamanindaki

“0” zamammndaki .
bakteri sayim

bakteri sayim

Sekil 5.5 AATCC 100 test yontemi uygulama akig semast



“(0"" zamanh
Bakteri kolonileri

Sekil 5.6 Antibakteriyel islem gérmiis kumastaki bakteri kolonileri

“0” zamanl1 10”35 kez
seyreltilmiy bakteri kolonileri

Sekil 5.7 Referans kumasta olusan bakteri kolonileri
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Sekil 5.8 Antibakteriyel islem gérmiis kumasta olugan “1” temas
zamanli bakteri kolonileri

Numune ile temas eden organizmalardaki azalma oraninin yiizde olarak

hesaplanmasi i¢in asagidaki formiil kullanilmastir.

% Azalma ( CFU/ml )=B-A %100
B
B-A: Oliim orani
A =*“1” Temas zamaninda mililitredeki CFU

B = “0” temas zamaninda mililitredeki CFU

% Bakteri aktifligi Tablo 6.3 ve Tablo 6.7’de verilmistir.



BOLUM ALTI
SONUCLAR

Antibakteriyel aktivitesi arastirllan pamuk, SMS ve SONTARA kumas
orneklerine Oncelikle AATCC 147 test standardina gore antibakteriyel testler
yapilmistir. Antibakteriyel 6zellik gosteren bu kumaslarin ne derece antibakteriyel

olduklarin1 6grenebilmek i¢in ise AATCC 100 testi uygulanmustir.

6.1 SMS Tip Dokusuz Yiizey Kumas

Sekil 6.1 S. Aureus gram (+) bakteri kolonilerinden bir goriintii
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Sekil 6.2 E.Coli gram (-) bakteri kolonilerinden bir goriintii

Antibakteriyel aktivitesi arastirilan, polipropilen polimerinden elde edilen SMS
tip dokusuz yiizey kumaslara ilk olarak islem gormeden, AATCC 147 ve AATCC
100 Standartlarina gore antibakteriyel testler yapilmis ve sonugta bu kumaslarin

herhangi bir antibakteriyel etki gostermedigi gézlemlenmistir.
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Tyen baRtes,

kolonileri_, \

Sekil 6.3 Referans SMS tip dokusuz yilizey kumas

Test bitiminde hem gram pozitif hem de gram negatif bakterilerin kumas tizerinde

rahatlikla tireyebildikleri tespit edilmistir.

6.1.1 AATCC 147 Testi Sonuclart

5 farkli regete ile islem gérmiis SMS tip dokusuz yiizey kumaslar AATCC 147

testine tabi tutulmus ve ¢esitli bityiikliikte alan 6lgtimleri yapilmistir.
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Bakteri
olonileri

Olugan
zone

Sekil 6.4 3. Cozelti ile (SDS) antimikrobiyel islem gormiis SMS tip
dokusuz yiizey kumas

Sekil 6.5 4. Cozelti ile (HDTA) antimikrobiyel islem gérmiis SMS tip
dokusuz yiizey kumasg
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Tablo 6.1 SMS tip dokusuz yiizey kumas - AATCC 147 Test Sonuglari

B. Tip D;;;ZG 1.GOZ. | 2.60Z. | 3.00Z. | 400z 5.COZ. REF.
(mm) (ASIDIK) | (BAZIK) | (SDS) | (HDTA) | (TRI. X-100) | KUMAS

S.Aur

eus 1.Deneme |0 0 1,35 0 0 -1,25
2.Deneme |0 0 1,9 0 0 -1,25

ort. 0 0 1,63 0 0 -1,25

E.Coli | 1.Deneme |0 0 0 1,75 0 -1,25
2.Deneme |0 0 0 1.76 0 -1,25

ort. 0 0 0 1,76 0 -1,25

AATCC 147 yontemi ile antibakteriyel ozellikleri test edilen, farkli sol jel
cozeltileri ile muamele edilmis SMS tip dokusuz yiizey kumas numunelerinden elde
edilen sonuglara gore; SDS ve HDTA c¢ozeltileri ile kaplanan SMS tip dokusuz
yiizey ylizeylerde antibakteriyel aktivite gozlenmistir. SDS ve HDTA c¢ozeltileri ile
muamele edilen SMS tip dokusuz yiizeylerin inhibisyon alan ¢aplar1 6l¢iilmiistiir.

Ortalama degerler Tablo 6.1°de verilmistir.



6.1.2 AATCC 100 Testi Sonuclart

Tablo 6.2 SMS tip dokusuz ylizey kumas - AATCC 100 Test Sonuglari

0" TEMAS ZAMANI (24 SAAT)

B. Tip D;;;ZG 1.0OZ. | 2.60Z. | 3.00Z. | 4¢0zZ. | 5.COZ REF.
(mm) (ASIDIK) | (BAZIK) | (SDS) | (HDTA) | (TRI.X-100) | KUMAS
S.Aure
us 1.Deneme | 119 144 161 0 213 272
2.Deneme | 123 181 155 0 206 261
Ort. 121 162,5 158 0 209,5 266,5
E.Coli |1.Deneme |0 28 11 0 78 88
2.Deneme |0 29 15 0 134 110
Ort. 0 28,5 13 0 106 99
"1" TEMAS ZAMANI (48 SAAT) _
B. Dse;;rs‘:e 1.COZ. | 2.60Z. | 3.60Z. | 4GOZ. (ST'%())Z('_ REF.
Tipi (mm) (ASIDIK) | (BAZIK) | (SDS) | (HDTA) 10(')) KUMAS
D1 |1.Deneme |6 2000 40 1 8 COK
2.Deneme | 6 2000 48 2 9 COK
SAU 10° | 1.Deneme 4
reus 2.Deneme 11
Ort. 6 2000 44 15 8,5 COK
D1 | 1.Deneme |0 28 0 0 3 COK
2.Deneme |0 0 0 0 3 COK
E Co 10* | 1.Deneme 4
li 2.Deneme 4
Ort. 0 14 0 0 3 COK

Tablo 6.3 SMS tip dokusuz ylizey kumas - % bakteri aktifligi

sonuglart
% BAKTERI AKTIFLiGi
KUMAS | COZELTIi | E.COLIi |S. AUREUS
1.COZ.
(ASIDIK) |100 95
2.00Z.
SMS (Eézél? 50,87 0
DOKUSUZ | “sbs) |100  |72,15
YUZEY 4
KUMAS 4.COZ.
(HDTA) [99.99 99.99
5.COZ.
(TRITON
X-100) |97,16 95,94
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AATCC 100 yontemi ile antibakteriyel etkinligi test edilen, farkli sol jel
cozeltileri ile muamele edilmis SMS tip dokusuz yiizey kumas numunelerinden elde
edilen sonuglara gore; “0” temas zamani olarak adlandirilan, 24 saat sonra yapilan
Olctimlerde en iyi antibakteriyel aktivite HDTA ve asidik ¢ozeltiler ile muamele
edilmis SMS tip dokusuz yiizey yiizeylerde goriilmiistiir. En kotii antibakteriyel
aktivite ise Triton X-100 c¢ozelti ile muamele edilen SMS tip dokusuz yiizey
yilizeylerde goriilmiistiir. “1” temas zamani olarak adlandirilan, 48 saat sonra yapilan
Olctimlerde en iyi antibakteriyel aktivite HDTA ve asidik ¢ozeltiler ile muamele
edilmis SMS tip dokusuz yiizey yiizeylerde goriilmiistiir. En kotii antibakteriyel
aktivite ise bazik ¢ozelti ile muamele edilen SMS tip dokusuz yiizey ylizeylerde

gOriilmiistir.
6.1.3 Hidrofillik Test Sonuclar

Tablo 6.4 SMS tip dokusuz yiizey kumas — Hidrofillik Test Sonuglar
HIDROFILLIK TESTi

1.COZ. 2.C0Z. |3.¢OZ.| 4.¢OZ. |5.COZ.(TRI.
Deneme Sayist | \gipiky | (BAZIK) | (SDS) | (HDTA) |  X-100)

1. Deneme 60+ 60+ 1,88 1,85 1,44
2. Deneme 60+ 60+ 1,31 3,85 3,69
3. Deneme 60+ 60+ 1,97 2,46 1,97

Ort. 60+ 60+ 1,72 2,72 2,37




6.2 SONTARA Tip Dokusuz Yiizey Kumas

Sekil 6.7 Sol-jel antibakteriyel 4. ¢ozelti ile (HDTA) islem gérmiis SONTARA tip
dokusuz yiizey kumasg
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6.2.1 AATCC 147 Testi Sonuclart

Tablo 6.5 SONTARA tip dokusuz yiizey kumas — AATCC 147 test sonuglar1

83

B. SDae;l‘ZTe 1.0z, | 200z | 3¢0Z. | 4Q0Z. cOzS(TRi REF.
Tipi (mm) (ASIDIK) | (BAZIK) (SDS) | (HDTA) X-100) KUMAS
E 1. Deneme | 1,75 0 0 0 0 -1,25
Cbli 2.Deneme | 1,4 0 0 0 0 -1,25

3. Deneme | 0 0 0 0 0 -1,25
Ort. 1,58 0 0 0 0 -1,25
S. 1. Deneme | 0 0 0 1,25 0 -1,25
Aure | 2. Deneme | 0 0 0 1,1 0 -1,25
us 3.Deneme | 0 0 0 0 0 -1,25
Ort. 0 0 0 1,18 0 -1,25

Kontrol kumas tizerinde sayisiz bakteri trerken, sol-jel ile islem gormiis

SONTARA tip dokusuz yiizey kumaslarda bakteri tirememistir. Ayrica asidik ve

HDTA ile islem gormiis kumaslarda ise alan olusmustur.

AATCC 147 yontemi ile antibakteriyel Ozellikleri test edilen, farkli sol jel

¢ozeltileri ile

muamele

edilmis

SONTARA

tip dokusuz

yiizey kumas

numunelerinden elde edilen sonuglara gore; asidik ve HDTA ¢ozeltileri ile kaplanan
SONTARA tip dokusuz yiizey ylizeylerde antibakteriyel aktivite gozlenmistir.
Asidik ve HDTA c¢ozeltileri ile muamele edilen SONTARA tip dokusuz ylizeylerin

inhibisyon alan ¢aplar1 6l¢iilmiistiir. Ortalama degerler Tablo 6.5’de verilmistir.



6.2.2 AATCC 100 Testi Sonuclart

Tablo 6.6 SONTARA tip dokusuz yiizey kumas — AATCC 100 test sonuglar

0" KONTAK ZAMAN (24 SAAT)

B.. D;:;rs':e 1.0OZ. | 2.00z. | 3.0z 4.COZ. COZS(.TRI REF.

Tipi (mm) (ASIDIK) | (BAZIK) | (SDS) (HDTA) x-i00)' KUMAS

S.Au

reus |1.Deneme |123 114 137 280
2.Deneme | 141 105 141 276

Ort. 132 109,5 139 278

E.Co

li 1.Deneme |23 21 0 117
2.Deneme |33 33 0 117

Ort. 28 27 0 117

1t KON'I:AK ZAMAN (48 SAAT)

B. D;:;rs':e 1.0OZ. (?3&%21{ 3.C0Z. | 4.¢OZ CC")ZS(.TRi REF.

Tipi (mm) (ASIDIK) ) (SDS) | (HDTA) x-iOO) " | KUMAS
Dy | 1.Deneme | 4000 4000 COK

S.Au 2.Deneme | 4000 4000 3 COK

FeUS 110° | 1.Deneme 4

2.Deneme 11

ort. 4000 4000 2 COK
Dy |1.Deneme |0 4000 96 COK

E.Co 2.Deneme |0 4000 119 COK

l 10° | 1.Deneme 0

2.Deneme 1
Ort. 0 4000 107,50 |0 0 COK

Tablo 6.7 SONTARA tip dokusuz yiizey kumas — % bakteri

aktifligi sonuglari

% BAKTERI AKTIFLIiGI

. . - [s.
KUMAS COZELTI |E.COLI | e o
1.COZ.
(ASIDIK) |100 0
2.COZ.
SONTARA (?é(z.jlg) 0 0
DOKUSUZ (SDS) | 100 99
YUZEY )
KUMAS 4.COZ.
(HDTA) |[100 100
5.C0Z.
(TRITON
X-100) | 100 100
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AATCC 100 yontemi ile antibakteriyel etkinligi test edilen, farkli sol jel
cozeltileri ile muamele edilmis SONTARA tip dokusuz yiizey kumas
numunelerinden elde edilen sonuglara gore; “0” temas zamani olarak adlandirilan, 24
saat sonra yapilan Ol¢iimlerde en iyi antibakteriyel aktivite HDTA ve Triton X-100
cozeltiler ile muamele edilmis SONTARA tip dokusuz yiizey yiizeylerde
goriilmiistiir. En kotli antibakteriyel aktivite ise asidik ¢ozelti ile muamele edilen
SONTARA tip dokusuz yiizey Yiizeylerde goriilmistiir. “1” temas zamani olarak
adlandirilan, 48 saat sonra yapilan dlglimlerde en iyi antibakteriyel aktivite HDTA ve
Triton X-100 ¢ozeltiler ile muamele edilmis SONTARA tip dokusuz ylizey
yiizeylerde goriilmiistlir. En kotii antibakteriyel aktivite ise bazik ¢ozelti ile muamele

edilen SONTARA tip dokusuz yiizey ylizeylerde goriilmiistiir.

6.3 Pamuklu Dokuma Kumas

6.3.1 AATCC 147 Testi Sonuclari

Tablo 6.8 Pamuklu dokuma kumas — AATCC 147 test sonuglari

B. 5:”1‘38?‘6 1.0OZ. | 2.¢0Z. | 3.0Z. | 4GOZ. | 5.COZ(TRi. | REF.
Tipi (m-‘{n) (ASIDIK) | (BAZIK) | (SDS) | (HDTA) X-100) KUMAS
£ | L Deneme | 134 0,85 0 0,17 0 1,25
Goji | 2-Deneme | 1,62 1,20 0 0,20 0 1,25

3. Deneme | 1,65 1,08 0 0,15 0 1,25
Oort 1,54 1,04 0 017 0 1,25
S. | 1. Deneme | 0.15 0,1 03 0 36 -1,25
Aur | 2. Deneme | 0,12 1,35 03 0 3,0 1,25
eus | 3. Deneme | 0,13 1,65 0,17 0 3,8 -1,25
Oort 0,13 1,03 0,26 0 3,47 1,25

AATCC 147 yontemi ile antibakteriyel Ozellikleri test edilen, farkli sol jel
¢ozeltileri ile muamele edilmis pamuklu dokuma kumas numunelerinden elde edilen
sonuglara gore; Triton X-100 ve asidik ¢ozeltileri ile kaplanan pamuklu dokuma
yiizeylerde antibakteriyel aktivite gozlenmistir. Triton X-100 ve asidik ¢ozeltileri ile
muamele edilen pamuklu dokuma inhibisyon alan caplar1 Olgiilmiistiir. Ortalama

degerler Tablo 6.8’de verilmistir.



6.3.2 AATCC 100 Testi Sonuclart

Tablo 6.9 Pamuklu dokuma kumas — AATCC 100 test sonuglari

86

"0 KONTAK ZAMAN (24 SAAT)

B. Dsf’:;rs':e 1.¢OZ. 2.00Z. | 3.00Z. | 400z | 5.COZ(TRL | REF.
Tipi (mm) (ASIDIK) | (BAZIK) | (SDS) | (HDTA) X-100) KUMAS
S.Au
reus |1.Deneme | 122 0 COK

2.Deneme | 102 COK
Ort. 112 0,5 15 COK
E.Co
li 1.Deneme 0 0 COK
2.Deneme 0 0 COK
Ort. 0 0 COK
"1" KONTAK ZAMAN (48 SAAT)
B. D;:;rs':e 1.00Z. | 2.00Z. | 3.00Z. | 4COZ. | 5.COZ(TRI. | REF.
Tipi (mm) (ASIDIK) | (BAZIK) | (SDS) | (HDTA) X-100) KUMAS
Do | 1.Deneme | 122 0 0 COK
S.Au 2.Deneme | 102 1 COK
FeUS 1 10° | 1.Deneme 36x10
2.Deneme 19x10
Ort. 98,5 COK
D, |1.Deneme |0 COK
E.Co 2.Deneme |0 COK
110 | 1.0eneme 90
2.Deneme 90
Ort. 0 0 0 0 90

Tablo 6.10 Pamuklu dokuma kumas — % bakteri aktifligi

sonuglari
% BAKTERI AKTIFLIiGI
. . . |s.
KUMAS COZELTI |E.COLI |\ be o
1.COZ.
(ASIDIK) |100 56
2.00Z.
SONTARA (?é(z..)g() 9 100
DOKUSUZ (SDS)  |100 100
YUZEY -
KUMAS 4.COZ.
(HDTA) |100 100
5.COZ.
(TRITON
X-100) | 100 97
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AATCC 100 yontemi ile antibakteriyel etkinligi test edilen, farkli sol jel
¢ozeltileri ile muamele edilmis pamuklu dokuma kumag numunelerinden elde edilen
sonuglara gore; “0” temas zamani olarak adlandirilan, 24 saat sonra yapilan
Ol¢iimlerde en iyi antibakteriyel aktivite HDTA ve Triton X-100 ¢ozeltiler ile
muamele edilmis pamuklu dokuma yiizeylerde goriilmiistiir. En kotii antibakteriyel
aktivite ise SDS c¢ozelti ile muamele edilen pamuklu dokuma yiizeylerde
gorilmistiir. “1” temas zamani olarak adlandirilan, 48 saat sonra yapilan 6l¢iimlerde
en iyi antibakteriyel aktivite HDTA ve SDS ¢ozeltiler ile muamele edilmis pamuklu
dokuma yiizeylerde goriilmiistiir. En kotii antibakteriyel aktivite ise asidik ¢ozelti ile

muamele edilen pamuklu dokuma yiizeylerde goriilmiistiir.

6.4 Sonuc¢

Genel olarak; deneme yapilan tim kumas tipleri i¢in degerlendirme yapildiginda
(Sekil 6.8), 24 saat siire sonunda HDTA ¢ozeltisi ile muamele edilen dokusuz yiizey,
dokuma tiim kumaslarda Staphylococcus Aureus bakterilerine karsi antibakteriyel
aktivite saglanmistir. Asidik c¢ozelti ile muamele edilen tiim kumas tiplerinde ise
Staphylococcus Aureus bakterilerine karsi antibakteriyel aktivite goriillmemistir.
Bazik c¢ozelti ve SDS c¢ozelti ile muamele edilen kumaslarin degerlendirme
sonucunda ise; pamuklu kumasin Staphylococcus Aureus bakterilerine karsi etkili
oldugu tespit edilmistir. SMS ve SONTARA tip dokusuz kumaslarda CFU degerleri
yiiksektir. Triton X-100 ¢ozeltisi ile muamele edilen kumaslarda ise Staphylococcus
Aureus bakterilerine kars1 antibakteriyel etki SONTARA tip dokusuz kumaslarda ve
pamuklu dokuma kumaslarda goriilmiistiir. Elde edilen bu sonuca gore; Triton X-100
¢ozeltisinin seliiloz icerikli dokusuz/dokuma kumaslarda etkili oldugu kanisina

varilmaktadir.
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Sekil 6.8 AATCC 100 test yontemi, “0” temas zamanl, Staphylococcus Aureus bakteri CFU degerleri

Sekil 6.9’da Escherichia Coli bakterilerine karsi tiim kumas tiplerinde denenen
cozeltilerin antibakteriyel etkisi incelendiginde; 24 saat siire sonunda HDTA
¢ozeltisi ile muamele edilen dokusuz, dokuma tiim kumaslarda Escherichia Coli
bakterilerine karsi antibakteriyel aktivite saglanmistir. Bazik ¢ozelti ile muamele
edilen tim SMS ve SONTARA tip dokusuz kumas tiplerinde ise Escherichia Coli
bakterilerine kars1 antibakteriyel aktivite goriilmemistir. SDS ¢ozelti ve Triton X-100
¢ozeltisi ile muamele edilen kumaslarin degerlendirme sonucunda ise; SONTARA
tip dokusuz kumas ve pamuklu kumasin Escherichia Coli bakterilerine kars1 etkili
oldugu tespit edilmistir. SMS tip dokusuz kumaslarda CFU degerleri yiiksektir.
Asidik ¢ozelti ile muamele edilen kumaslarda ise Escherichia Coli bakterilerine karsi
antibakteriyel etki SMS tip dokusuz kumaslarda ve pamuklu dokuma kumaslarda

gorilmiistiir.
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Sekil 6.9 AATCC 100 test yontemi, “0” temas zamanli, Escherichia Coli bakteri CFU degerleri

Sekil 6.10 Staphylococcus Aureus bakterilerine karsi tliim kumas tiplerinde
denenen cozeltilerin antibakteriyel etkisini gostermektedir. 48 saat silire sonunda
HDTA ¢ozeltisi ile muamele edilen dokusuz, dokuma tim kumaslarda
Staphylococcus Aureus bakterilerine karst antibakteriyel aktivite saglanmistir. Triton
X-100 ¢ozelti ve SDS c¢ozelti ile muamele edilen tiim kumas tiplerinde ise
Staphylococcus Aureus bakterilerine karsi olusan CFU degerleri diisiik miktardadir.
Bazik c¢ozelti ve asidik ¢ozelti ile muamele edilen kumaslarin degerlendirme
sonucunda ise; ozellikle SONTARA ve SMS tip dokusuz kumaslar basta olmak
tizere tim kumas tiplerinde CFU degerleri yiiksektir, antibakteriyel etki

saglanamamustir.
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Sekil 6.11 Escherichia Coli bakterilerine karsi tiim kumas tiplerinde denenen
cozeltilerin antibakteriyel etkisini gostermektedir. 48 saat siire sonunda HDTA
¢Ozeltisi ve asidik ¢ozelti ile muamele edilen dokusuz, dokuma tiim kumaslarda
Escherichia Coli bakterilerine kars1 antibakteriyel aktivite saglanmistir. Triton X-100
cozeltisi ile muamele edilen tiim kumas tiplerinde ise Escherichia Coli bakterilerine
kars1 olusan CFU degerleri diisiik miktardadir. Bazik ¢ozelti ile muamele edilen
kumaslarin degerlendirme sonucunda ise; SONTARA ve SMS tip dokusuz
kumaglarda CFU degerleri yiiksektir, antibakteriyel etki saglanamamistir. SDS
¢ozelti ile muamele edilen SMS tip dokusuz kumas ve pamuklu dokuma kumas
tiplerinde antibakteriyel etki saglanmistir. SONTARA tip dokusuz kumasta

antibakteriyel etki saglanamamstir.
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Yapilan tiim denemelerden elde edilen sonucglar genel olarak degerlendirildiginde;
her tip kumasta ve farkl: tipte olan bekterilere karsi, HDTA ile elde edilen ¢6zeltinin
kaplanan kumaslarda antibakteriyel etki gosterdigi goriilmiistiir. Sol jel ¢ozeltisinde
yiizey aktif madde ve indirgen madde kullanimi partikiil aglomerasyonunu 6nlemis
ve boylece partikiil boyutu kontrol altina alinmistir. Nano boyutlarda elde edilen
giimiis partikiiller uygulandig1 kumasta antibakteriyel etkiyi arttirmistir.
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