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OZET

Bu calismada polietilen tereftalat (PET) dokusuz yiizey kumas literatiirde ilk defa olarak indiyum ¢inko oksit sol
cozeltisi ile diisiik sicaklikta sol-jel yontemiyle kaplanmustir. Indiyum ¢inko oksit (IZO) ile kaplanan kumaslarin
elektriksel diren¢ degerleri dort nokta prob yontemi kullanarak yikamadan once ve sonra oOlglilmistiir. Kumasg
orneklerinin yiizey morfolojisi ve yapisal Ozellikleri sirasiyla tarama elektron mikroskobu (SEM) ve X-isinlari
difraktometresi (XRD) kullanarak incelenmistir. Ayrica 3 kat ve 6 kat olmak tlizere kaplama kat sayisinin artirilmasinin
kaplanan kumaglarin elektriksel 6zellikleri iizerine etkisi arastirilmistir. 6 kat kaplanan kumaslarin elektriksel direng
degerinin 89 kQ-cm oldugu bulunmustur.

Anahtar Kelimeler: iletken kaplama, sol-jel yontemi, dokusuz yiizey kumas, SEM, XRD

COATING OF POLYETHYLENE TEREPHTHALATE

NONWOVEN FABRICS WITH INDIUM ZINC OXIDE

SOLUTIONS AT LOW TEMPERATURE BY SOL-GEL
PROCESS

ABSTRACT

In this study, the polyethylene terephthalate (PET) nonwoven fabric was firstly coated with indium zinc oxide solution at
low temperature by sol-gel process. The electrical resistivity values of the fabrics coated with indium zinc oxide (IZO)
was measured by using four-point probe method before and after washing test. The surface morphology and structural
properties of the fabric samples were investigated by scanning electron microscopy (SEM) and X-ray diffractometer,
respectively. Moreover, the effect of coating layer numbers as three and six layers on electrical properties of the coated
fabric samples was figured out. It was determined that the electrical resistivity values of the fabric samples coated by six
layers were 89 kQ-cm.
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1. GIRIS

Indiyum kalay oksit (ITO), ¢inko oksit-indiyum oksit
(ZnO-In,0,) ve kalay oksit-¢cinko oksit (SnO,-ZnO) gibi
amorf saydam iletken oksit filmler (TCOs) yiiksek
goriinlir gecirgenlik ozellikleri ve nispeten yliksek
elektriksel iletkenlikleri nedeniyle gilinlimiizde ilgi
cekmektedir [1]. Amorf saydam iletken oksit filmler;
gosterge teknolojisi, ince film transistorler (TFT), sivi
kristal gosterge (LCD) i¢inde saydam pencereler, yansima
yapmayan kaplamalar, optoelektronikler, fotonikler ve
elektrokromik araglar, giines hiicreleri, elektroluminesent
araglar, sensorler ve organik 151k emisyon diotlar1 (OLED),
IR yansitmali veya isitmali tabakalar, elektromanyetik
koruyucu tabakalar, statik elektrigi dagitic1 tabakalar vs.
gibi ¢ok ¢esitli uygulama alanlarina sahiptirler [2, 3, 4].
Saydam iletken oksit (TCO) filmler sagilma (sputtering),
reaktif 1s1l biriktirme, kimyasal buhar biriktirme, elektron
demeti buharlagmasi, piiskiirtme piroliz, lazer asindirma
ve daha glincel bir alan olarak sol-jel yontemi gibi ¢esitli
yontemlerle hazirlanabilir. Glinlimiizde sol-jel yontemi
genis ylizeyli filmlerin olusumunun saglanmasi; katki
diizeyinin, ¢ozelti konsantrasyonun ve homojenitenin
kolay kontrolii ve diisiik masraf konsantrasyonunun
olmasinedeniyle ilgi cekmektedir [3, 5].

Literatiirde ¢inko (Zn), kadmiyum (Cd), indium (In) ve
kalay (Sn) esash oksitler i¢in pek ¢ok katki maddesi
(dopant) arastirtlmistir. Bu katkilar varliginda bu oksit
malzemeler igin oksijen eksikligi ile doping etkisi
miimkiindiir ve bu nedenle saydam iletken oksitler n-tipi
iletkenlik gostermektedir [6]. TCO materyaller arasinda
cinko oksit (ZnO) oOnemli bir yere sahiptir. ZnO
aluminyum, indiyum veya halojenler gibi katki maddeleri
ile iletkenlik 6zelligi kazanmaktadir [7]. Ornegin bir
yalitkan olan stokiometrik indiyum oksit (In,0,), oksijen
eksikligi yaratan doping etkisi ile stokiometrik olmayan
indiyum oksit (In,O,,) formunda oldukg¢a yiiksek
iletkenlik 6zelligi kazanmaktadir [2].

TCO materyallerin en yiiksek iletkenlik degerleri
genellikle kristalin fazda elde edilebilir. Bununla birlikte
aynt zamanda amorf formda c¢ok yiiksek iletkenlige
sahiptirler. Dolayisiyla TCO materyaller diisiik sicaklikta
ve 1stya karst hassas esnek organik altliklar {izerine
kaplanabilir ve boylece amorf iletken kaplamalar
iretilebilir [8, 9, 10, 11]. Ayrica amorf TCO filmlerin
hazirlanmasi i¢in kullanilan yontem ve kosullar 6rneklerin
direng degerini onemli miktarda etkilemistir. Ornegin
amorf [ZO filmleri magnetron sagilma (sputtering)
yontemi ile plastik altlik tizerine kaplandiginda bu
filmlerin %85 gibi yiiksek transmitans degeri (saydamlik)
ve 2,9x10" Q-cm gibi diisiik direng (resistivity) degeri
gosterdigi bildirilmistir [12]. Radyo frekans giicti kullanan
sacilma (sputtering) sistemi ile hazirlanan ¢inko-indiyum
oksit (Zn,In,0,) kristalit yapisi ise 3W/cm” gii¢ degerinde
1,2x10* Q-cm direng degeri (resistivity) gdstermistir [13].
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Bu calismada, polietilen tereftalat (PET) dokusuz yiizey
kumaslar sol-jel yontemi kullanarak indiyum ¢inko oksit
(IZO) gozeltisi ile 3 ve 6 kat kaplanmis ve 145 °C gibi
diisiik sicaklikta 1s1l isleme maruz birakilmistir. Kaplanan
kumaslarin yapisal, morfolojik ve elektriksel 6zellikleri
arastirllmistit. Ayn1 zamanda kaplanan kumasglarin
elektriksel 6zelliklerinin yikamaya dayanimi ¢alisiimistir.
Bu calisma ile literatiirde ilk defa PET dokusuz yiizey
kumaglar nispeten yiiksek elektrik iletkenligi elde
edebilmek i¢in amorf saydam iletken oksit filmlerin
olusumunu saglayan IZO sol ¢ozeltisi kaplanmustir.

2.MATERYALVE METOD
2.1. Materyal

PET dokusuz yiizey kumas IZO sol c¢ozeltisi ile
kaplanmistir. Bu ¢aligmada kullanilan tiim kimyasal
maddeler reaktif derecededir. Ilk olarak 0,6 M ¢inko
asetat dihidrat, 15 ml 2-metoksietanol i¢inde ¢6zilmiistiir.
0,6 M monoetanolamin (MEA), ¢inko asetat ¢dzeltisi
icine stabilizator olarak ilave edilmistir. Bu c¢o6zelti
saydam ¢ozelti elde edilinceye kadar manyetik karistirict
ile karistirilmigtir. 0,6 M indiyum (III) nitrat trihidrat ayr
olarak 15 ml 2-metoksietanol i¢inde ¢oziilmiis ve manye-
tik karistiric ile karistirilmustir. iki ¢ozelti karistirilmis ve
60 °C'ye sitilip 2 saat boyunca karistirmaya devam
edilmistir. Siitiimsii kivamda ve stabil ¢dzelti elde
edilmistir. Bu ¢alismada In:Zn:MEA molar oram 1:1:1
olarak alinmuistir. Literatiirde bu molar oranda ¢alisarak en
yiksek yiik hareketliligi (iletkenlik degerleri) elde
edilmistir [14]. Cozelti hazirlandiktan sonra iki giin
igerisinde kaplama iglemi i¢in kullanilmistir [15,16, 17].
Temizlenen PET dokusuz yiizey kumasg (5cm x S5cm) bu
¢ozelti ile daldirma-kaplama yontemi kullanarak 10
cm/dk. ¢ekim hizinda kaplanmistir. Kaplanan kumaslar
etiivde 100 °C'de 1 saat kurutulmustur. Kaplama islemi 3
ve 6 defa gergeklestirilmistir. Kaplama tamamlandiktan
sonra kumaglar 145 °C'de 45 dk. etiivde 1s1l isleme maruz
birakilmistir. Sekil 1 sol-jel yontemi ile IZO ile kaplanan
PET kumaslarin hazirlanmast i¢in islem akisini
gostermektedir.

nitratin 2-
metoksietanol icinde ¢oziilmesi

icinde ¢oziilmesi

Cinko asetatin 2: i |

Cinko asetat ¢ozeltisine MEA ilavesi

v y

iki gizeltisinin karistirilmast
60 °C’ye 1sitma
2 saat karistirma

v

| PET kumasin daldirma kaplamast

* 3 ve 6 kat
| 100 °C’de 1 saat kurutma | kaplama

| 145 °C’de 45 dk. 1s1l islem |

Zn,In, ,0,ile kaplanan kumas |

Sekil 1. Sol-jel yontemi ile IZO ile kumas 6rneklerinin kaplanmasi
icin islem akist
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2.2. Karakterizasyon

1Z0O sol ¢ozeltisiile hazirlanan iletken kaplama tabakasi ile
kaplanan kumas oOrneklerinin yiizey morfolojisi enerji-
dispersif spektroskopisi aparati ile birlikte Tarama
Elektron Mikroskobu (ZEISS ULTRA 55) kullanarak
arastirllmistir. Kumas orneklerinin yiizey direnci (sheet
resistance) glove-box icerisinde Agilent 4156C Kesin
Yariiletken Parametre Analizorii kullanarak “dort-prob”
yontemiyle yikamadan Once ve sonra tespit edilmistir.
Kumas 6rnekleri (2 cmx 2 cm) 4 g/l ticari deterjan ¢ozeltisi
icerisinde 40 °C'de 30 dk. manyetik karistiricida
karistirllarak yikanmustir.

Ayni1 zamanda 1ZO kaplama tabakasmin faz analizini
yapabilmek i¢in kumas {izerine uygulanan isleme benzer
sekilde cam altliklar IZO ¢ozeltisi ile kaplanmistir. Cam
iizerindeki kaplama tabakasinin yapi analizi Bruker-AXS
D8 marka X-isinlar1 difraktometre (XRD) cihazi
kullanarak 40 kV ve 200mA islem kosullarinda CuKa
1s1mast ile gerceklestirilmistir.

3.SONUCLAR VE TARTISMA
3.1. Morfolojik Ozellikler

1Z0 sol ¢ozeltisi ile kaplanan kumaglarin SEM gortintiileri
Sekil 2'de gosterilmistir. 3 ve 6 tabaka kaplanan liflerin
ylizey topolojisi olduk¢a farkhidir. Sekil 2¢ ve 2d'de
goriildiigli gibi 6 kat kaplama, kumas aralarina (lifler
arasina) tiimiiyle niifuz eden iletken bir kaplama olusturur.
Sonug olarak 6 kat kaplamadan sonra liflerin ¢ogunlugu
gozlenemez. Ayrica dokusuz yilizey kumasin piirizliligii
nedeniyle kaplama tabakasinda yiizeysel kirilmalar
goriilmistiir. Bu sonuclara zit olarak 3 kat kaplanan
kumaslarda belirgin bir farklilik gozlenmistir. 3 kat
kaplanan kumaslarda kumas araliklarinda (lifler arasinda)
az miktar kaplama tabakas1 goriilmiistiir. Yine bu kumaslar
icin lif yiizeyinde homojen bir kaplama mevcutken (Sekil
2b), 6 kat kaplanan kumaglarda diizgilinsiiz bir ylizey
olusmustur (Sekil 2d).

Sekil 3 kaplanan kumas 6rneklerinin EDX spektrumunu
gostermistir. Kumas tizerindeki kaplamalarda bulunan
elementlerin atomik oranlar1 Tablo 1'de verilmistir. EDX
ile belirlenen tek basina elementlerin bilesen oraninin
Zn:(Zn+In), 1:2 atomik oranina sahip oldugu ve bu
sonucun baslangic molar orani ile uyumlu oldugu
bulunmustur. Kaplama kat sayis1 3 kattan 6 kata
artirlldiginda, kaplama kalinlastig1 i¢in kaplama tabakasi
iizerindeki karbon atomik orani azalmistir. Sonug olarak,
PET liflerinden ileri gelen karbon atomik orami 3 kat
kaplamaninkinden ¢ok daha disiiktiir. EDX ile ol¢iilen
kaplama tabakasi kalinlig1 0,45 mm olarak bulunmustur. 6
kat kaplamada, kaplama tabakasi kalinligi Olgiim
araligmin tistiindedir.
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Sekil 2. Sol-jel yontemi ile 3 kat (a ve b) ve 6 kat (c ve d) IZO ile
kaplanan kumag drneklerinin 100X ve 1000X biiyiitme ile SEM
goriintiileri.
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Sekil 3. Sol-jel yontemi ile IZO ile kaplanan kumas drneklerinin
EDX spektrumu.

Tablo 1. 3 kat ve 6 kat IZO ile kaplanan kumas 6rneklerinin EDX
analizi sonucu elde edilen atomik oranlar1 (%).

Element Atomik oran, %
3 kat kaplama 6 kat kaplama
C 37,28 1,56
(0) 55,21 64,39
Zn 3,33 17,43
In 4,17 16,62
Zn:(Zn+In) 1:2,27 1:2

3.2. Elektriksel Ozellikler

Tablo 2'de farkli kaplama kat sayilarinda kumas
orneklerinin elektriksel direng degerleri verilmistir.
Elektriksel karakterizasyon sonuglarma gore, ilgili
literatiir ¢aligmasi ile uyumlu olarak 3 kat kaplanan
kumasglar i¢in 97 kQ-cm ve 6 kat kaplanan kumaslar igin
89 kQ-cm olarak yiiksek direng degerleri elde edilmistir
[13].
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Kaplanan kumasglarin diren¢ degerleri kaplama kat
sayisinin 3 kattan 6 kata ¢ikmasi ile 6dnemli miktarda
degismemistir. Coklu evsel yikamalara maruz kalan tekstil
materyallerine kazandirilan fonksiyonel o6zelliklerin
yikamaya dayanikli olmasi istenmektedir. Dolayisiyla bu
amagla bu calismada kaplanan kumaslarin elektriksel
diren¢ ozelliklerinin yikamaya dayanimm test edilmistir.
Yikamadan sonra kumas ornekleri elektriksel iletkenlik
ozelliklerini kaybetmislerdir. Sonug olarak diisiik sicaklikta
sol-jel yontemi yiiksek elektrik iletkenliginin ve diisiik
direng degerlerinin (10" Q-cm mertebesinde) elde
edilmesini saglayacak olan oksijen eksikligini yaratmak
icin yeterli degildir. Bu diren¢ degerlerindeki kumaslar
antistatik tekstil materyali olarak kullanilabilmektedir.
Fakat daha diisiik (10” Q-cm mertebesinde) direng degerleri
gerektiren elektromanyetik koruyucu tekstil, 1sitict tekstil
veya data transfer eden tekstil materyali olarak
kullanilamamaktadir. Ileriki ¢alismada kumaslarin direng
degerlerini azaltmak i¢in kumaslar 1ZO sol ¢ozeltisi ile
solvotermal sol-jel yoOntemi kullanarak kaplanacaktir.
Solvotermal sol-jel yonteminde molekiiler baglatici
maddeler reaksiyon aracinda (otoklavda 145 °C'de)
pargalanabilirler ve islem basinciyla (2 bar) elde edilen
enerjiile oksit tiirlerinin kristalizasyonu gelistirilebilir [19].

Tablo 2. 3 kat ve 6 kat sol-jel yontemi ile IZO ile kaplanan kumas
orneklerinin elektriksel direng degerleri.

Elektriksel diren¢, kQ-cm
Yikamadan Yikamadan
once sonra

fletken degil (> 10%)
fletken degil (> 10%)

Kaplama kat
sayisl

3 kat kaplama 97
6 kat kaplama 89

3.3. XRD Analizi

Cam altliklar tizerine kaplanan IZO kaplama tabakasinin
XRD paterni Sekil 4'te gosterilmistir. Bu paternde amorf
indiyum ¢inko oksit kaplama tabakasinin karakteristik piki
olan 20~34"de genis bir pik gozlenmistir. Gézlenen diger
pikler ise 26=20, 22 ve 29"dir. Bu ¢alisgmada sol-jel
yontemi ile nispeten diisiik sicaklikta kaplanan kaplama
tabakasinin amorf formda oldugu kanitlanmistir.
Literatiirde TCO kaplama tabakasinin kristalin fazinin en
yiiksek iletkenlik 6zelligine sahip oldugu bildirilmistir [8,
9, 10, 11]. Bununla birlikte PET kumaslar iizerinde 1ZO
kaplama tabakasinin kristalin fazi diisiik sicaklikta sol-jel
yontemi ile liretilememistir. Ayn1 zamanda amorf yapidaki
TCO filmleri iletken 6zellige sahiptir ve diisiik sicaklikta
sol-jel yontemi ile PET kumaslar tizerinde amorf yapida
TCO kaplama tabakasi olusturulmustur. Fakat amorf
yapidaki kaplama tabakalarmin iletkenlik ozellikleri
kristalin yapidaki kaplama tabakalarinin iletkenlik
ozelliklerine gore nispeten daha diisiiktiir.
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Sekil 4. Cam altlik iizerine kaplanan 1ZO kaplama tabakasinin
XRD paterini

4.SONUCLAR

Bu calismada PET dokusuz yiizey kumaslar diisiik
sicaklikta sol-jel yontemi ile farkli kaplama kat
sayilarinda 1ZO sol ¢ozeltisi ile kaplanmistir. Kaplanan
kumaglar 89 kQ-cm yiiksek diren¢ degerine sahiptir.
Kaplanan kumaslarin diren¢ degerleri kaplama kat sayis1
artis1 ile Oonemli miktarda degismemistir. Yikamadan
sonra kaplanan kumaslar iletkenlik o6zelliklerini
kaybetmiglerdir. Kaplanan kumaglarin iletkenlik
ozellikleri yikamaya dayanikli degildir. Ayni zamanda 3
kat kaplanan kumaslarin yilizeyi homojenken, 6 kat
kaplanan kumaslarin yiizeyi homojen degildir ve
puriizlidiir. 1ZO sol ¢ozeltisi ile kaplanan kumaslarin
XRD paterni kumaslar iizerindeki IZO kaplama
tabakasinin amorf yapida oldugunu gostermistir. Ileri ki
calismada kumaslar solvotermal yontem ile IZO sol
¢ozeltisi ile kaplanacaktir. Solvotermal yontemde sicaklik
ve basing etkisi, [ZO sol ¢ozeltisi ile kaplanan kumaslarin
elektriksek oOzelliklerini gelistirmek icin kullanilabilir.
Sonug olarak sol-jel yontemi ile 145 °C'de ¢alismak
yiiksek elektriksel iletkenligi elde etmek i¢in gerekli
oksijen eksikligini yaratmak i¢in yeterli degildir.
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