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OZET

Bu tezin amaci, iletkenligi ¢ok yiiksek olan grafenin polimer esasli kompozit yapida
kullanilarak olusturulan yapiya iletkenlik 6zelligi kazandirmaktir. Calismada Oncelikle
grafitten grafen oksit (GO) elde edilmistir. Elde edilen GO’dan kimyasal yontem
kullanilarak indirgenmis grafen oksit (RGO) iiretilmistir. Uretilen RGO agirlikca %25
oraninda poli(akrilonitril-vinil asetat) (P(AN-VAc)) polimeri ile karistirilmis ve bu
karisimdan ¢ok igneli elektro cekim cihazi ile nano yiizeyler iiretilmistir. Uretilmis olan GO,
RGO ve P(AN-VACc)/RGO nanolif yiizeylerin yapisal 6zelliklerini belirlemek i¢in gesitli
morfolojik, spektroskopik ve termal analizleri yapilmistir. Analizler sonucunda GO ve
RGO’nun yapilan tiim analizlerde literatiir ile uyumlu oldugu goriilmiis ve RGO’ nun basarili
bir sekilde sentezlendigi anlasilmistir. RGO katkisinin P(AN-VAc) nanolif yiizeyin
ozelliklerini bozmadig1 aksine daha ince nanolif olusumu sagladigi ve yilizeyin termal
ozelliklerini olumlu yonde degistirdigi anlagilmistir. P(AN-VAc)/RGO nanolif yiizeyler
farkli ¢aligma siirelerinde (tur sayis1) iiretilmistir. Uretilen nanolif yiizeylerin bir kismi
spunbond yiizeyler kullanilarak ¢cok nanokompozit malzemelere dondstiiriilmistiir. Yapilan
performans testleri sonucunda nanolif yiizeyin tur sayisinin artmasiyla numune kalinligi,
gramaji1, esnekliginin arttif1 ve kat sayisinin artmasiyla hava gegirgenligi azaldig: tespit
edilmistir. Son olarak iletkenlik test sonucglar1 hem tur sayisinin hem de kat sayisinin

artmastyla iletkenlik degerinin arttigin1 géstermistir.

Anahtar Kelimeler: Grafen, Grafen Oksit, Polimer, Spunbond, Cok igneli elektro
cekim, Nanolif yiizey, Nanokompozit, Iletkenlik

Kahramanmaras Siitcii imam Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dali, Agustos / 2016

Danisman: Yrd. Dog. Dr. Ismail TIYEK

Sayfa sayisi: 147



PRODUCTION OF POLYMER BASED GRAPHENE ADDED NEW
GENERATION CONDUCTIVE NANOCOMPOSITE MATERIALS,
INVESTIGATION OF THE STRUCTURE PROPERTIES AND THE
CONDUCTIVITY CHARACTERISTICS OF THEM
(M.Sc. THESIS)

BEHZAT YILDIRIM

ABSTRACT

The aim of this thesis was to gain the conductivity property to the composite
structures manufactured by using graphene which has very high conductivity. In the study,
graphene oxide (GO) was firstly obtained from graphite. The reduced graphene oxide (RGO)
was produced from GO by chemical method. The produced RGO (25 %wt.) was mixed with
poly (acrylonitrile-vinyl acetate) (P(AN-VAc)) and then nanofiber surfaces are produced
from this solution by multi needle electrospinning device. The structural properties of
obtained GO, RGO and P(AN-VAC)/RGO nanofiber surfaces were analyzed by some
morphological, spectroscopic and thermal methods. It was understood that the analysis
results of the GO and RGO were compatible to the literature and RGO was successfully
synthesized. The results showed that the addition of RGO did not alter the properties of
P(AN-VACc) nanofiber surface. Contrary, it allowed the formation of finer nanofibers and
positively changed the thermal properties of surface. P(AN-VAC)/RGO nanofiber surfaces
were produced by using different working time (number of laps). Some of them were
converted into multilayered nanocomposite materials by using spunbond surfaces.
According to the performance test results; thickness, weight per unit area and flexibility of
the samples increased with the increasing number of laps while the air permeability reduced
with the increasing number of layers. Finally, the results of the conductivity test showed that
the conductivity values were increased with the increasing both of the number of laps and

number of layers.
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1. GIRIS

Kompozit malzeme, farkl tiirdeki iki veya daha fazla malzemenin en iyi 6zelliklerini
bir araya getirmek, birbirinin zayif yonlerini diizeltmek veya yeni bir 6zellik ortaya ¢ikarmak
amaciyla bir araya getirilen farkli tiir malzeme veya fazlardan olusan yapiya denilmektedir

(Cetin, 2007).

Kompozit malzeme denildiginde akla ilk gelen -elyaflarin plastikler ile
giiclendirilmesi olsa da giliniimiizde kompozit malzemeler ¢ok daha ileri boyuta ulagmistir.
Kolay sekil verilebilir, diisiik yogunluk, korozyona dayaniklilik ve yiiksek yiizey kalitesi
gibi ozellikler ile 6ne ¢ikmaktadir. Buna benzer birgok 6zelliginin yani sira dayaniklilik ve
sertlik Ozelliklerinin diisiik olmasi iizerine calismalar yapilmasma sevk etmistir. Bu
ozelliklerinin gelistirilmesi ve eksikliklerinin giderilmesi amaciyla ortaya “polimer esash
kompozit malzemeler” ¢ikarilmistir. Polimer kompozitler boyut, yiiksek mukavemet, sertlik
ve termal kararlilik gibi 6zellikleri ile ¢esitli avantajlar sunmaktadir. Ayrica polimer esash
kompozitler metallere benzer dayaniklilik ve sertlik 6zellikleri olmasina ragmen ¢ok daha

hafiflerdir (Cetin, 2007).

Genel olarak bakildiginda, tekstil malzemeleri organik polimerlerden yapilmis olup,
bu polimerler yiizey direngleri 1012 ohm/cm?’yi gegen miikemmel yalitkanlardir. Zayif
iletkenlik  ozelligi dolayisiyla, organik polimerlerin ylizeyinde elektriksel yiik
birikebilmektedir. Bu sebeple, elektriksel yiik birikimini 6nlemek veya yiik transferi
olasiligin1 arttirmak icin polimerler iletken bir hale doniistiiriilmektedir (Cheng ve ark.,
2001; Kadoglu ve ark., 2010). Literatiirde iletken hale getirilen polimerik kompozitler
incelendiginde, iletken polimerlerin kullanimi, kompozite iletken olan metal tel vb.
malzemelerin eklenmesi, kompozitin iletken hale getirilmis sivi ile emdirilmesi gibi

yontemlerin kullanildig1 goriilmektedir.

Karbon ve giimiis, ¢elik, nikel gibi metallerin tel, lif, mikro ve nano parcaciklar gibi
cesitli formlarda yapiya eklenmesiyle iletken 6zellikli tekstil malzemelerinin elde edilmesi
miimkiindiir. Tekstil malzemelerinin yapisina entegre edilebilen metal lifler ve teller, yapiya
yiiksek iletkenlik 6zelligi kazandirmaktadir. Ancak, metal lif ve tellerle iiretilen tekstillerin
agirlik, yiiksek maliyet ve islemede zorluk gibi dezavantajlar1 bulunmaktadir (Lam Po Tang

ve Stylios, 2006).

Yapis1 geregi iletken olan bazi lifler bulunmaktadir. Bunlar metal teller, karbon

lifleri, polianilin ve polipirol gibi polimerlerdir. iletken polimerler halen gelismekte olan bir

1



alandir. Bu iletken polimerler arasinda polianilin 1s1l, kimyasal ve ¢evresel stabilitesinin
yiiksek olmasi bakimindan en fazla dikkat ¢ekenidir. Polipirol’de iletken 6zellik elde etmek
icin poliester, poliamid ve akriliklerin kaplanmasinda basarili bulunmustur. Ancak bu
polimerlerin esnekliklerinin sinirli olmasi, pahali olmasi agirliklarinin fazla olmasi ve kesme
problemi gibi baz1 dezavantajlar1 bulunmaktadir (Kim ve ark., 2004; Vassiliadis ve ark.,

2004).

Tekstillerde iletkenlik 6zelliginin saglanmasinda bir diger yol, kaplanmis iletken
liflerin kullanilmasidir. Kaplamalar ¢esitli elektrolitik yontemlerle gergeklestirilmektedir.
Bu yollarla iiretilmis iletken liflerin sentetik liflerle karistirilmast dokuma ve 6rmede tiretimi
kolaylastirmaktadir. Bu yolla tiretilen iletken poliester iplik ve filamentler birgok farkli
uygulamada kullanilmaktadir. Metalik ve galvanik kaplama yontemleriyle yiiksek iletkenlik
ozelligine sahip lifler {iretilebilmektedir, ancak bu tiir yontemlerin substrata uygunluk,
adhezyon ve korozyon direnci gibi sinirlamalart bulunmaktadir (Cottet ve ark., 2003 ; Lam

Po Tang ve Stylios, 2006; Kadoglu ve ark., 2010).

Karbon elementinin altigen iki boyutlu diizlemsel yapis1 olan grafen, ¢ok ender
goriilen iki boyutlu yapilar arasindadir. Grafen, ilk olarak 2004 yilinda Konstantin
Sergeevich Novoselov ve Andre Geim isimli iki bilim adaminin ¢alismasi ile ortaya
cikmistir. Bu arastirmalari ile 2010 yilinda Nobel Fizik Odiiliinii almislardir. Bu bulus bilim
diinyasinda heyecanla karsilansa da aslinda grafen, ¢ok nadir goriilen bir malzeme
olmamakla beraber kursun kalemlerindeki grafitin {ist liste gelmesinden olugmaktadir.
Grafen bir diizlem iizerinde karbon atomlarinin altigen yapida dizilmesiyle olugsmaktadir

(Devrim, 2014).

Grafen, sifir band aralig1 nedeniyle, teorik ve deneysel agidan miilkemmele yakin,
elektronik iletken bir malzemedir. Elektronlarin enerjisi, Brillouin bolgesi kenarlarindaki
elektronlarin momentumu ile dogrusal olarak iligkilidir. Ayrica, grafen tabakalarda balistik
iletim gozlenmektedir. Grafenin iginde bulunan elektronlar ~ 106 m.s? hiz1 ile kiitlesiz
rolativistik pargaciklar gibi davranmaktadir. Bu nedenle grafende, anormal kuantum Hall
etkisi ve lokalizasyonun olmamas1 gibi ¢ok tuhaf 6zellikler gdzlenmektedir. Grafenin oda
sicakliginda 250,000 cm?/V.s. civarindaki yiiksek elektron hareketliligi, 5000 Wm?K™?
civarinda olaganiistii termal iletkenligi ve 1 TPa degerindeki Young’s modiilii ile {stiin

mekanik ozellikleri, onun ilgi ¢ekici 6zelliklerinin bir kagini géstermektedir (Elibol, 2012).



Grafen, kimyasal, termal, ultraviyole veya mikrodalga yontemleri ile elde
edilebilmektedir. Kimyasal yontem, diisikk maliyetli ve biiyilkk miktarlarda grafen elde
etmenin en etkili yollarindan biridir. Kimyasal yontemde, grafite oksidasyon islemi ile
fonksiyonel gruplar kazandirilmakta ve bdylece hidrofilik 6zellikli grafen oksit (GO)
sentezlenmektedir. Elde edilen GO’larin indirgeyiciler ile reaksiyonu sonucunda hidrofobik
Ozellikli indirgenmis grafen oksit (RGO) elde edilmektedir (Park ve Ruoff, 2009;
Loryuenyong ve ark., 2013; Hanifah ve ark., 2015). indirgeme isleminde hidrazin, dimetil
hidrazin, hidrokinon, sodyum borhidriir (NaBH4), askorbik asit, amino asit, sodyum
hidroksit (NaOH), hidroik asit, vitamin C, sodyum bisiilfit (NaHSO3) gibi indirgeyiciler
kullanilmaktadir (Park ve Ruoff, 2009; Chen ve ark., 2010; Arbuzov ve ark., 2010; Tiyek ve
ark., 2016a). Istenen dzellikte RGO elde edilebilmesi igin kullanilan GO’nun 6zellikleri gok
onemlidir (Tiyek ve ark., 2016a).

Yogun bir sekilde devam eden bilimsel arastirmalar ile grafenin {iretim yontemleri
ve giinliik hayattaki uygulamalar gelistirilmektedir. Giiniimiizde grafenin yiiksek miktarda
seri tiretimi olmadigindan giinliikk hayattaki uygulama calismalari heniiz ilerleme
gosterememistir. Grafenin onceleri varligindan bile haberi olunmazken giinlimiizde {izerine
en ¢ok arastirma yapilan malzemelerin basinda gelmektedir. Cok yakin bir gelecekte grafen,
teknolojik ve bilimsel gelismenin bir parcasi olacak ve hayatimizin vazgecilmezi haline
gelecektir. Grafen ile esnek telefonlar, ¢cok ince televizyonlar, 151k hizinda internet baglantisi
ve siiper hizli islemciler liretilebilecektir. Hizla ilerleyen teknolojik gelismeler ile grafen
yine yakin bir gelecekte tip, -elektrik-elektronik,  enerji depolama, biyokimya,
telekomiinikasyon, giines hiicreleri ve robot yapimi gibi arastirmalar ve uygulamalar ile

karsimiza ¢ikacaktir (Devrim, 2014).

Tekstil malzemelerinin yapisal ozelliklerini iletkenlik fonksiyonuyla birlestiren
iletken tekstiller, yalnizca tibbi ve askeri alanlarda degil, ayn1 zamanda moda, mimari ve
tasarim alanlarinda da Onemli uygulama alanlarma sahiptir. Bu nedenle iletkenlik
fonksiyonuna sahip olan tekstiller, kisi ve elektronik cihazlarin elektromanyetik etkilere
kars1 korunmasi, 1sitma, bilgi depolama ve iletimi, giyilebilir elektronikler, sensorler gibi
bir¢ok teknik uygulamada kullanilmaktadir (Cottet ve ark., 2003; Vassiliadis ve ark., 2004;
Kadoglu ve ark., 2010).

Bu tezin amaci, iletkenligi ¢cok yiiksek olan grafenin polimer esasli kompozit yapida

kullanilarak olusturulan yapiya iletkenlik 6zelligi kazandirmaktir. Son yillarda tekstil bilim



ve teknolojisinde oldukea biiyiik gelismeler olmustur. Iletken tekstiller bu gelismelerin en
onemli sonuclarindan biridir. Iletken lifler ve iletken tekstil malzemeleri tekstille
elektronigin birlesimidir. Bu hibrit yapu, lifli tekstil yapilarinin konvansiyonel 6zelliklerinin
bilgi iletimi, 1sitma, c¢evreyle iletisim, insanlarin ve hassas elektronik cihazlarin
elektromanyetik dalgalara ve elektrostatik bogsalmalara karsi korunmasi vb. gibi bir¢ok farkli
fonksiyonla birlestirilmesine imkan saglamaktadir. Bu sayede iletken tekstiller akill
giysiler, temiz oda giysileri, plastiklerin birbirine kaynatilmasi, saglik ve konfor, insaat

miihendisligi, koruma, tibbi ve askeri uygulamalar gibi bir¢ok alanda kullanilabilmektedir.

Kompozit malzemelerin hazirlanmasi, degisik tiir veya fazlardan her birinin tek
basina sahip olamadigi ozelliklerin veya birbirlerinin zayif yonlerinin iyilestirilmesini
miimkiin kilarak dstliin 0Ozelliklere sahip yeni iriinlerin elde edilmesine olanak
saglamaktadir. Polimerler, diisik yogunluga, yiiksek kimyasal dirence, kolay
sekillendirilebilme 6zelliklerine sahiptir. Ancak diisiik mekanik ve 1s1l dayanimlari kullanim
alanlarint sinirlamaktadir. Grafenin ise mukavemetinin ve 1s1l dayaniminin yiiksek olmasi

olusturulacak kompozit malzemenin beklenen 6zellikleri sergilemesini saglayabilmektedir.

Literatiirde iletken hale getirilen polimerik kompozitler incelendiginde, iletken
polimerlerin kullanimi, kompozite iletken olan metal tel vb. malzemelerin eklenmesi,
kompozitin iletken hale getirilmis sivi ile emdirilmesi gibi yontemlerin kullanildigi
goriilmektedir. Bu yontemlerin bir kisminin iiretimin zorlugu, kisith kullanim alanlar,

pahali olmasi ve istenilen verimi verememesi gibi dezavantajlar1 bulunmaktadir.

Mikro ve nano yapili fonksiyonel iletken polimer kompozitler; optik, elektrik, cihaz
ve manyetik malzemelerin teknolojik uygulamalarinda c¢ok dstiin  elektriksel,
elektrokimyasal ve optik 6zelliklerinden dolay1 6nemini her gegen giin artirmaktadir. iletken
polimerler iyi kimyasal dayaniklilik ve ¢ok iyi elektriksel iletkenlik gdstermesine ragmen;

proses edilebilme ve mekanik 6zelliklerinin kotii oldugundan kullanim alanlar1 sinirlidir.

Bu projenin konusu, iletkenligi ¢ok yliksek olan grafenin polimer esasli kompozit
yapida kullanilarak olusturulan yapiya iletkenlik 06zelligi kazandirma amacim
kapsamaktadir. Grafen, sifir band aralig1 nedeniyle, teorik ve deneysel agidan miikemmele
yakin, elektronik iletken bir malzemedir. Calismada grafen kullanilarak iiretilecek olan bu
malzemenin hafif, mukavemetli ve esnek yapili olmasinin yani sira daha yiiksek bir

iletkenlige sahip olmasini miimkiin kilmaktadir.



Bu ¢alismada modifiye Hummers yontemi ile sentezlenen GO’larin indirgenmesi ile
RGO elde edilmistir. Elde edilen RGO’nun taramali elektron mikroskopisi (SEM), enerji
dagilimi X-ray (EDX), fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR), raman
spektroskopisi, X 1smlar1 kirmimi spektroskopisi (XRD) ve termogravimetrik analizi (TGA)

yapilmistir. Basarili bir sekilde iiretildigi sonuglardan anlasilmistir.

Elde edilen RGO farkli oranlarda DMF igerisinde Poli(akrilonitril-ko-vinil asetat)
(P(AN-VAc)) polimerine eklenerek karisimlar olusturulmustur. Nihai amag¢ en yiiksek
seviyeye iletkenlik elde etmek oldugundan, ¢ok igneli elektro ¢ekim cihazinda yapilan
denemelerde %25’lik RGO katki oranma kadar cikilmistir. P(AN-VAc)/RGO 9%25’lik
nanolif yiizeyin SEM, EDX, FTIR, TGA ve Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC)

analizleri yapilmistir.

Cekim islemlerinde verimli sekilde ¢alisilabilen en yiiksek RGO katk1 oranina (%25)
sahip karigimdan elde edilen yiizeyler farkli katman sayilarinda iist {iste getirilerek
kalandirlama iglemi ile birlestirilmis ve ¢ok katli nanolif yiizeyler elde edilmistir. Ayrica

nanolif ylizeylerin TS ES 1149/1 standardina gore elektriksel iletkenlikleri dl¢tilmustiir.

P(AN-VACc)/RGO %25 nanolif yiizeylerin bir kismi farkli ¢alisma siirelerinde (tur
sayis1) Uretilmig bir kismi ise spunbond yiizeyler kullanilarak c¢ok katli yapilara
dontstiiriilmiistiir. Burada “tur” kavrami, ¢ok igneli elektro ¢ekim cihazinda kumasin ileri
veya geri yonde iiretilen numune boyunca 1 kez sarilmasi anlamina gelmektedir. Baska bir
ifade ile bir tur, numune boyunca ve siirede kumas tizerine nanolif yiizeyin 1 kez kaplanmasi
demektedir. Hem farkli tur sayilarindaki nanolif yiizeyler hemde spunbond ile birlestirilen
cok katli nanolif yiizeylerin gramaj, kalinlik, kopma dayanimi, kopma uzamasi, Young’s

modiilii, hava gegirgenligi ve elektriksel iletkenlik testleri yapilmistir.

1.1. Kompozit Malzemeler

Iki ya da daha fazla sayidaki benzer veya farkli gruptaki malzemelerin iistiin
Ozelliklerini bir araya getirmek veya yeni bir oOzellik kazandirmak amaciyla, bu
malzemelerin makro diizeyde birlesmesi ile olusturulan malzemelere “kompozit malzeme”
ad1 verilmektedir. Bagka bir ifade ile farkl: tiirdeki malzemelerin zayif yonlerini gelistirmek
veya gelismis ozellikler kazandirmak i¢in farkli tiirde malzemelerin kullanilmasi ile elde
edilen yap1 olarak tanimlanabilmektedir. Kompozit malzemeler uzun zamandan beri ingaat

sektoriinde saman ile giiclendirilmis topraktan yapilan duvarlarda kullanilmaktadir.



Glintimiizde kum, tas, kire¢, ¢cimento ve demir gibi olusturulan kompozit yapilar evlerimizde

kullanilmaktadir. Seliiloz ve recineden olusan kagit, kompozit malzemelere giincel

orneklerden biridir (Aydin, 2007).

Kompozit malzemelerin siniflandirilmasinda en ¢ok kullanilan yéntem yapilarindaki

malzemenin formuna goére ayirmaktir. Sekil 1.1°de yapilarina gére kompozit malzemeler

verilmigtir.

a)

b)

Sekil 1.1. Yapilarina gore kompozitler; a) Elyafli b) Parcacikli ¢) Tabakali d) Karma
(Materials Engineering, 2011°den degistirilerek).

Elyafli kompozitler: ince elyaflarin matris yapisinda yer almasiyla meydana gelmistir.
Elyaflarin matris i¢indeki yerlesimi kompozit yapinin mukavemetini etkileyen dnemli
bir unsurdur. Uzun elyaflarin matris i¢cinde birbirlerine paralel sekilde yerlestirilmeleri
ile elyaflar dogrultusunda yliksek mukavemet saglanirken, elyaflara dik dogrultuda
oldukca diisiik mukavemet elde edilir, iki boyutlu yerlestirilmis elyaf takviyelerle her
iki yonde de esit mukavemet saglanirken, matris yapisinda homojen dagilmis kisa
elyaflarla ise izotrop bir yap1 olusturmak miimkiindiir. Elyaflarin mukavemeti kompozit
yapiin mukavemeti acisindan ¢ok Onemlidir. Ayrica, elyaflarin uzunluk/¢ap orani
arttikga matris tarafindan elyaflara iletilen yiik miktar1 artmaktadir. Elyaf yapinin
hatasiz olmasi1 da mukavemet acisindan ¢ok dnemlidir (Cetin, 2007).

Parcacikli kompozitler: Bir matris malzemesi igerisinde farkli bir malzemenin
pargaciklar halinde bulunmast ile elde edilirler. Izotrop yapilardir. Yapinin mukavemeti
parcaciklarin sertligine baghdir. En yaygin tip plastik matris i¢cinde yer alan metal
parcaciklardir. Metal parcaciklar 1s1l ve elektriksel iletkenlik saglar. Metal matris iginde
seramik parcaciklar igeren yapilarin, sertlikleri ve yiiksek sicaklik dayanimlar
yiiksektir. Ugak motor parcalarinin iiretiminde tercih edilmektedirler (Cetin, 2007).
Tabakali kompozitler: En eski ve en yaygin kullanim alanma sahip olan kompozit
tipidir. sahip olan tiptir. Farkli elyaf yonlenmelerine sahip tabakalarin bilesimi ile ¢ok
yiiksek mukavemet degerleri elde edilir. Isiya ve neme dayanikli yapilardir. Metallere

gore hafif ve ayn1 zamanda mukavemetli olmalari nedeniyle tercih edilen



malzemelerdir. Siirekli elyaf takviyeli tabakali kompozitler u¢ak yapilarinda, kanat ve
kuyruk grubunda yiizey kaplama malzemesi olarak ¢ok yaygin bir kullanima sahiptirler.
d) Karma (hibrit) kompozitler: Aym1 kompozit yapida iki veya daha fazla tiirde elyafin
bulunmasidir. Bu tip kompozitlere hibrit kompozitler denir. Bu alan yeni tip
kompozitlerin gelistirilmesine uygun bir alandir. Ornegin, kevlar ucuz ve tok bir elyaf
olmasina ragmen basma mukavemeti diisiiktiir. Grafit ise diisiik tokluga sahip, pahali
ancak 1y1 basma mukavemeti olan bir elyafdir (Cetin, 2007).
Kompozit yapilardaki matrisin ii¢ ana gorevi vardir. Bunlar, elyafin bir arada
tutulmasi, uygulanan yiikiin elyaflara dagitilmasi ve elyafi ¢evresel etkilerden zarar

gormemesini saglamaktir (Cetin, 2007).

1.1.1. Kompozit tipleri ve simiflandirilmasi
Elyaf ve matris olarak kullanilan malzemeler kullanim amacina uygun olarak ¢ok
farkli olabilmektedirler. Ancak genellikle polimer, seramik ve metaller kullanilmaktadir

(Aydin, 2007).

1.1.1.1. Seramik kompozitler
Yiiksek sicakliga karsi ¢ok iyi dayaniklilik gostermesi ile birlikte gevrek bir yapiya
sahip olan seramik kompozitler, metal veya metal olmayan malzemelerin birlesiminden

olugsmaktadir (Aydin, 2007).

1.1.1.2. Metal matrisli kompozitler

Metal ve metal alagimlarinin ¢ogu yiiksek sicakliklarda baz1 6zellikleri saglasa da
kirilgan yapidadirlar. Ancak metalik elyaf ile takviyelendirilmis metal matrisli kompozitler
her iki fazin uyumlu calismasiyla yiiksek sicakliklarda iyt mukavemet ozellikleri
vermektedir. Bu tiir kompozitler, matrisin 6zelliklerini gelistirdigi gibi bu 6zelliklere daha

ekonomik bir sekilde ulagilmasini saglamaktadir (Aydin, 2007).

1.1.1.3. Polimerik kompozitler

Son zamanlarda, bir malzemenin dezavantajlarini ortadan kaldirmak amaciyla iki
veya daha ¢ok bilesenin karistirilmasiyla hazirlanan polimer matrisli kompozitlere olan ilgi
artmistir. Ornegin, polimer ile farkli iletkenlik degerine sahip dolgu malzemelerinin
kombine edilmesiyle, elektronik sanayinde uygulanabilen iistiin mekanik ve fiziksel

ozelliklere sahip polimer matrisli kompozit malzemeler tiretilebilmektedir (Kanara, 2014).



Polimer matrisli kompozitler i¢in takviye olarak kullanilan grafen ve tiirevleri birgok
Oonemli uygulamada biiyiik bir atilim gostermistir. Gegen birkag yil igerisinde, aragtirmacilar
karbon nano tiip (CNT) bazli polimer kompozitlere benzer olarak grafen oksit ve grafen bazl
polimer kompozitler i¢in basarili adimlar atmislardir. iki boyutlu grafen daha iyi elektriksel,
termal ve mekanik 6zelliklere sahip olmasinin yani sira diger CNT karbon lifleri ve kevlar
gibi destek materyallerinden daha genis bir yiizey alanina sahiptir. Grafenin katkilt
kompozitler elektronik alan, uzay, otomotiv ve yesil enerji uygulamalaria ¢ok iyi 6zellikler
sunabilir. Son zamanlardaki grafen ve indirgenmis grafen oksitin toplu sentezindeki
ilerlemeler ¢esitli polimer matrisleri igerisine bu benzersiz materyali karistirmay1 olan ilgiyi

artirmigtir. Ancak iistesinden gelinmesinde hala sorunlar vardir;

1. Grafen tabakalariin fonksiyonlandirilmasi

2. En diisiik seviyede kiimelenme ile materyallerin homojen dagilimi
3. Polimerlerle grafen oksit ve grafenin etkili karigimi1

4. Ara irtinlerin yapilarini ve 6zelliklerini anlama

5. Grafen materyalinin katlanmasi, burugmasi ve egilmesinin kontroliidiir (Erikli, 2014).

Polimer matrisli kompozitleri sentezleme yontemleri arasinda ¢ozelti harmanlama
(solution blending), eriterek karistirma (melt mixing) ve polimerizasyon sirasinda (in situ

polymerization) yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu yontemler alt bagliklarda agiklanmustir.

Es zamanli (in-situ) polimerizasyon yontemi

Es zamanli polimerizasyon yonteminde ilk olarak monomer veya monomerler belirli
kosullarda dolgu ile karistirilarak iyi bir dispersiyon saglanir. Ikinci asamada, uygun bir
baglatict kullanilarak polimerizasyon gerceklestirilir. Literatiirde, 6zellikle polimer-Kil
nanokompozitlerinin in-situ polimerizasyonu ile elde edilmesine iliskin bir ¢ok caligma
bulunmaktadir (Zeng, 2001; Sun ve Garces, 2002). Bu yontem kil gibi tabakali yapida
dolgular kullanildiginda polimer zincirlerinin dolgu yiizeyinde biiylimesinden dolay1 dolgu

tabakalarinin aralanmasini sagladigindan tercih edilmektedir (Akin, 2013).

Bu iiretim teknigi, polimerizasyonun monomerleri i¢cinde GO ve RGO’nun
dagitilmasi ile baslar. Es zamanli polimerizasyon teknigi, fonksiyonel tabakalar arasindaki
kovalent baglarla polimer matrisinde ¢esitli kondenzasyon reaksiyonlarina olanak
saglamaktadir. Diger taraftan, PMMA-GO8 (Jang ve ark., 2009), PP-GO (Huang ve ark.,
2010) ve PE-Grafit (Fim ve ark., 2010) gibi kovalent bagli olmayan kompozitler de bu

teknikle hazirlanabilir.



Grafen katkili kompozitler enerji depolamada, li-iyon batarya, siiper kapasitor,
mikrobiyal elektroliz hiicreleri olarak ve enerji iiretiminde, yakit pilleri, mikrobiyal yakit
pilleri, enzimatik yakit pilleri, giines enerjisinden fotovoltanik enerji Tlretegleri
kullanilabilmektedir. ideal grafen yapisina sahip grafenin cesitli fonksiyonel gruplar
icermemesi nedeniyle organik polimerlerle kimyasal bag olusturdugundan baglanmasinda
zorluklar vardir. Buna karsilik grafen oksit tasidigi oksijenli fonksiyonel gruplar ile organik
polimerlere baglanarak kararli kompozitler olusturabilmektedir (Dikin ve ark., 2007;
Vickery ve ark., 2009; McAllister ve ark., 2007). Diger taraftan, grafen organik ¢dziiciiler
icinde daha iyi dagilim (dispersiyon) gosterirken, grafen oksit ise tersine sulu ¢ozeltilerde

iyi dagilim gostermektedir (Erikli, 2014).

Cozeltide karistirma yontemi

Bu yontemde, matris olarak kullanilacak polimer uygun bir ¢oziiclide ¢oziilerek
polimer ¢ozeltisi hazirlanir. Daha sonra kullanilacak dolgu maddesi ilave edilerek ¢ozelti
karistirilir. Kullanilan ¢6ziiciinlin ortamdan uzaklastirilmasiyla polimer kompozit elde edilir.
Bu yontemde polimer ¢ozeltisinin konsantrasyonu, c¢ozelti viskozitesi ve karistirma
sartlarina dikkat edilmelidir. Bu yontem polimer ve dolgunun homojen bir sekilde
karistirtlmasi ve stiin dolgu dagiliminin saglanmasi i¢in termodinamik kosullar acisindan
en elverigli yontem olmasina ragmen c¢ok miktarda ¢6ziicii kullanilmasindan dolay:
ekonomik olmamasi nedeniyle endiistriyel uygulamalarda tercih edilmez. Ancak kil katkili

lateks ve boya dispersiyonlarinin hazirlanmasi i¢in tercih edilmektedir (Akin, 2013).

Cozeltide karistirma teknigi polimer bazli kompozitlerin {iretiminde yaygin olarak
kullanilan bir tekniktir. Bu teknik polimerin, su ve aseton, dimetilformamid, kloroform ve
toluen gibi organik ¢oziiciilerde kolayca ¢oziinmesini saglar. Teknikte, polimer uygun bir
¢oziicii icerisinde ¢oziililir ve ¢ozelti igerisinde disperse olmus grafen ile karistirilir. PMMA,
PAA, PAN ve polyesterler gibi polar polimerler bu teknik ile organik c¢ozeltilerde
dispersiyonu iyilestirmek i¢in isosiyanat, alkil amin vb. ile fonksiyonlastirilmis grafen oksit
ile basaril1 bir sekilde karistirilmistir. Ornegin, esterlestirilmis grafit, PVA-GO kompoziti
iiretmek i¢in grafen oksit DMSO igerisinde ¢oziilmiis PV A ile karigtirilmistir (Salavagione

ve ark., 2009; Erikli, 2014).

Grafen tabakalarinin dagilimini homojenize etmek icin ultrasonik kuvvet
kullanilabilir. Fakat uzun siire yliksek ultrasonikasyona maruz birakmanin kompozit
Ozelliklerine zararli olabilecek grafen tabakalarinda defektlere sebep olabilecegi

unutulmamalidir. Grafen tabakalarim1i fonksiyonlastirma, su ve diger c¢oziiciilerde
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dispersiyonu saglamaya yardimci olabilir. Harmanlama sirasinda polimer, tabakalarin
yiizeyini kaplar ve ¢ozelti uzaklastirildiktan sonra her bir tabakayi birlestirir. Dagilim, spin
kaplama ya da damla diisiirme yonteminin kullanilmasi ile kontrol edilebilir. Grafen-PVA
(Jiang ve ark., 2010), GO-PVA (Liang ve ark., 2009), Grafen-PVC (Vadukumpully ve ark.,
2011), GO-PVA tabaka tabaka yiikleme (Zhao ve ark., 2010), ve RGO-PVDF (Ansari ve
ark., 2009) gibi c¢esitli polimer kompozitler bu teknik kullanilarak hazirlanmistir (Erikli,
2014).

Eriyik harmanlama yontemi

Bu yontemde g¢esitli tiplerde 1siticili eriyik karistiricilar  ve ekstruderler
kullanilmaktadir. Biiyilk miktarda tiretimlere elverisli olmasi nedeniyle ekstruderler
endiistriyel uygulamalarda tercih edilir. Ekstruder kullanilarak kompozit elde edilmesi
uygulamalarinda, dolgunun polimer ile karigma siiresi kisa oldugundan homojen
karisimlarin elde edilmesinde problemler ortaya ¢ikabilir. Ayrica erime ve proses sicakligi
yiiksek olan polimerlerin kullaniminda ortaya ¢ikan diger bir problem de kullanilan
dolgularin ylizey modifikasyonu icin kullanilan organik gruplarin bozunmasi riskidir. Bu
etki dolgu-polimer ara yiizey etkilesimlerinin yeterince saglanamamasi, sonu¢ olarak
homojen bir karisim elde edilememesi ve fiziksel 6zelliklerin yeterince iyilestirilememesine

sebep olabilmektedir (Akin, 2013).

Eriterek karistirma teknigi, yiiksek sicaklik ve matris polimerinde dagilimi arttirmak
amaciyla “shear” kuvveti kullanilir. Islem sirasinda toksik ¢oziicii kullanimdan
sakimilmalidir. Yiiksek sicaklik, polimer fazinin sivilagmasini ve GO tabakalar1 arasindaki
dagilimi kolaylagtirmaktadir. Eriterek karistirma yontemi, grafen tabaklarmin yiiklenmesi
sonucu olusan yliksek viskoziteden dolayr ¢ozeltide karistirma yontemine gore daha az
verimlidir. Islem hem polar hem apolar polimerlere uygulanabilir. Ayrica bu teknik, genis
6lgekli termoplastik tiretiminde oldukga pratik bir yontemdir. Grafit-PMMA (Kalaitzidou ve
ark., 2007), Grafen/PP, GO/PEN (Kim ve Macosko, 2008) ve Grafen-PC (Kim ve Macosko,
2009) gibi grafen katkili kompozit g¢esitleri bu yontemle hazirlanir. Kimyasal olarak
indirgenmis  grafenin  diisiik  verimliligi, grafenin bu teknikte kullanilmasini
sinirlandirmaktadir. Ayrica termal indirgemeyle yapilan grafen iiretimi, endiistriyel 6lgekte
tiretime uygun olabilir. Termal indirgemeyle fonksiyonel gruplarin uzaklastirilmasi,
polimerik matrislerde ve 6zellikle apolar polimerde homojen dagilimi engelleyebilir (Erikli,
2014).
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1.2. Grafen

Karbon elementi canlilar i¢in en 6nemli yagam kaynaklarinin basinda gelmektedir.
Organik kimyanin temelleri karbon elementine dayanmaktadir. Karbon ametal bir element
olmastyla birlikte periyodik tablonun 4A grubunda yer almaktadir. Taban durumundayken
dort tane degerlik elektronuna sahiptir. Bunlardan ikisi 2s alt kabugunda, diger ikisi de 2p
alt kabugundadir. Bir karbon atomu diger karbon atomlar1 ile bag olustururken 2s
yoriingesindeki elektronlarindan bir tanesini tam dolu olmayan 2p yoriingesine gegcirir.
Sonug olarak sp hibrit yoriingeleri vasitasiyla diger karbon atomlar ile bag yapar. S
yoriingesi ile karisan p yoriingesinin sayisina (Fowler, 1984; Curl, 1997; Kroto, 1997) baglh
olarak sp?, sp? ve sp® seklinde iic gesit sp hibrit yoriingesi vardir. Buna bagl olarak karbon,
dogada farkli allotroplar ile karsimiza ¢ikmaktadir. Bu allotroplardan elmas ve grafit ¢ok
eski ¢aglardan beri bilinmektedir. Yakin ge¢miste kesfedilen fullerenler (Curl, 1997; Kroto,
1997; Smalley, 1997) ve nanotiipler (Iijima,1991) pek ¢ok fizik¢i ve kimyaci i¢in ilgi odagi
haline gelmeyi basarmistir. Boylece karbonun ii¢ boyutlu (elmas, grafit), bir boyutlu
(nanotiipler) ve sifir boyutlu (fullerenler) yapilar bilinir hale gelmistir (Kuloglu, 2012).

Karbonun iki boyutlu allotropunun sentezlenememis olmasi pek ¢ok bilim insanini
diisiinceye sevk etmistir. Nihayet Manchester Universitesi’nden Konstantin Novoselov ve
Andre Geim’in Onciiliik ettigi bir grup fizik¢i tarafindan, 2004 yilinda ¢ok farkli bir yontem
kullanilarak, karbonun iki boyutlu allotrop yapisi olan grafen sentezlenmistir (Novoselov ve
Geim, 2004). Novoselov ve Geim’e bu ¢alismalardan dolay1 2010 yilinda Nobel Fizik Odiilii
verilmistir. Calismaya karbonun ii¢ boyutlu yapis1 olan grafit ile baslamislardir. Grafit,
katmanli bir yapidir ve iki boyutlu grafen kristallerinin zayif van der Waals kuvveti ile
birbirlerine baglanmalar1 sonucu olusur. Buradan yola c¢ikarak Manchester
Universitesi’ndeki grup katman ayirma (Novoselov ve ark., 2004; Novoselov ve ark., 2005)
ad1 verilen teknigi kullanarak grafiti tek katmana kadar ayirmay1 basarmislardir. Grup ayn
teknigi kullanarak, BN (Bor Nitriir) ve periyodik tablonun 6A grubunun bazi elementlerinin,
ikili bilesiklerini igeren diger malzemelerin, iki boyutlu kristal yapilarini da elde etmislerdir.
Bu sonuglara dayanarak iki boyutlu kristallerin var oldugu ve dogal ¢evre sartlarinda kararli

olduklar1 ortaya ¢ikmustir.

Novoselov ve Geim, grafen bu zar igerisinde hareket eden elektron bulunmadig:
durumda bile grafenin elektriksel iletkenliginin belirli bir alt sinirdan asagi inmedigini
belirlemislerdir. Bu, o zamana kadar kabul gérmiis bilgiler ile ¢elismektedir. Tiim bilinen
sistemlerde ylik tasiyicilar ortadan kalktiginda iletkenlikte kaybolmasina ragmen, grafende

11



sistem iletkenlik gdstermeye devam etmektedir (Geim ve Novoselov, 2007; Arseven, 2011).

Grafenin yapisi Sekil 1.2°de gosterilmistir.

Sekil 1.2. Tek tabakali grafen yapis1 (Meyer J., 2010)

Grafenin sentezlenmesiyle birlikte arastirmacilarin ilgi odagi haline gelmesi ¢ok
uzun stirmemistir (Kuloglu, 2012). Grafenin yayin sayisinin yillara gére dagiliminda Sekil
1.3’de verilen pembe siitunlar gafen, mavi siitunlar tek tabaka grafit olarak gosterilmistir

(Arseven, 2011).
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Sekil 1.3. Grafen yayin sayisinin yillara gore dagilimi

Grafenin kesfiyle, simdiye kadar bilinmeyen bir malzeme sinifi ortaya ¢ikmaistir. 2B
kristal malzemeler son zamanlarda tespit edilmis ve karakterizasyon tekniklerinin
ilerlemesiyle de analiz edilmeye baslanmistir. Ilk onceleri tek tabaka grafit olarak
adlandirilan bu malzeme daha sonralar1 grafen adin1 almistir. Kesfedilen bu yeni siniftaki ilk
malzeme, tek atomlu karbon tabakasina sahip grafendir. Bu malzeme igin, “tek atom

kalinliginda ince bir zar” tanimi1 da yapilabilir (Arseven, 2011).
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1.2.1. Grafenin sentezi

Tek katman grafitin sentezlenmesi ile ilgili ilk deneme, 1975 yilinda B. Lang’in tek
kristal platin (Pt) alt katman iizerinde karbonun termal ayristirilmasi yolu ile tek ve ¢ok
katmanli grafitin olusumunu gostermesiyle olmustur (Lang, 1975; Kuloglu, 2012). Benzer
katmanlarin Ozellikleri arasindaki tutarsizlik, Pt’un farkli kristal diizlemler {izerindeki
olusumu ve Triiniin kazangli uygulamalarin1 belirlemedeki basarisizliktan dolayr o
zamanlarda bu igslem {izerinde ¢ok fazla ¢alisilmamistir. Uzun bir siire grafen sentezi ile ilgili
rapor sunulmamistir. Grafen sentezi ile ilgili dagiik halde duran girisim cabalart 1999°da
yaymlanan caligmalarla (Rokuta, 1999; Shioyama, 2001) tekrar giindeme gelmistir.
Yaptiklart calismalarla 2004 yilinda, Novoselov ve arkadaslari grafeni sentezlemeyi
basardilar (Novoselov ve ark., 2004; Novoselov ve ark., 2005). Oncelikle grafenin
tekrarlanir sentezini gostermislerdir. Bu islemi pul pul dokiilme adi verilen ydntem
vasitasiyla gerceklestirmislerdir. Bu teknigin ardindan daha genis 6lgekli ve daha verimli
grafen sentezlemek i¢in farkli teknikler uygulanmaya baslamistir (Kuloglu, 2012). Bu

boliimde bu tekniklere kisaca deginilmistir.

1.2.2.1. Katman ayirma yontemi
Bu yontem ilk grafen sentezi olarak bilinmektedir. Manchester Universitesi’nden
Geim ve Novaselov tarafindan grafit tabakasi bir zemin {izerine yatirilmis ve tabakalarin

ayrilmasi selo bant ile yapilmistir (Geim ve Novaselov, 2004).

1.2.2.2. Kimyasal buhar biriktirme yontemi

Kimyasal buhar biriktirme (CVD) teknigi kullanilarak diizlemsel birka¢ katmanli
grafen (PFLG) sentezleme calismasi ile ilgili ilk yayin 2006 yilinda Somani ve arkadaslar
(Somani ve ark., 2006) tarafindan ¢ikarilmistir. Bu ¢calismada, Ni folyolar {izerinde grafen
sentezlemek icin dogal, ¢evre dostu, diisiik iicretli Kafur (C10H160) kullanilmistir. Oncelikle
Kafur 180 °C’de buharlastirilmistir ve daha sonra CVD firininin bagka bir haznesinde tasiyict
gaz olarak argonun kullanilmasiyla 1s1ya maruz birakilarak 700 ile 800 °C arasinda pirolize
(1s1l bozunma) ugrar. Dogal yolla oda sicakligina sogudugunda Ni folyolar iizerinde birkag
katman grafen tabakalar1 gozlenmistir. Bu sayede elde edilen yap1 yiiksek ¢oziintirliikli
gecirmeli elektron mikroskobu (HRTEM) ile incelendiginde yaklasik olarak 35 grafen
katmani icerdigi gozlemlenmistir (Kuloglu, 2012).

Diger bir yaklasimda, 1sisal CVD kullanilarak Ni alt yilizeyi tizerinde 1 ila 2 nm
kalinlikl1 grafen tabakasi elde edilmistir (Obraztsov ve ark., 2007). Ayrica ayni ¢alismada Si
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lizerinde grafen sentezleme calismasi da yapilmis ve basarisizlikla sonuglanmistir. Bu
yontemde 6n madde olarak H» ve CH4 gazlarinin karisimi kullanilmistir. Elde edilen grafen
yapilar1 Auger Elektron Spektroskopisi ile incelendiginde, tepelerin ayrilmasiyla piiriizsiiz,
mikrometre boyutunda alanlar i¢ceren nanometre kalinliginda grafitik filmler elde edildigi
gozlemlenmistir. Wang ve arkadaslart CVD ile alt katmansiz ¢ok az miktarda katmanl
grafen elde etmek icin yeni bir metot (Wang ve ark., 2009) onerdiler. CH4 ve Ar gaz
karisiminda seramik bir kayik igerisinde grafen biiyiitmek i¢cin MgO ile destekli Co
katalizori kullanmiglardir. Elde edilen yapilar taramali elektron mikroskobu (SEM),
HRTEM ve Raman spektroskopi yontemleri ile incelendiginde bes katman kadar az, dalgali
grafen katmanlar1 gdzlenmistir. Baska bir calismada 1sisal CVD kullanilarak 1-2 cm?’lik
coklu kristal Ni film iizerinde birka¢ katman arasinda grafen biiyiitiildiigii ifade edilmistir
(Reina, 2009). 2009 yilinda Chae ve arkadaglar1 gaz orani, biiyiime siiresi ve sicakligi ¢ok
iyi bir sekilde kontrol ederek goklu kristal Ni alttaglarm 1 cm?lik alan iizerinde birkag
katman grafen sentezlemeyi basarmislardir (Chae, 2009; Kuloglu, 2012).

Diger bir 1s1sal CVD ¢alismasinda ise bakir folyonun 1 cm?’lik alani iizerinde grafen
sentezlenmistir (Li ve ark., 2009). Bu yontemle elde edilen grafen yapisi son derece kaliteli

ve tekdiizedir (Kuloglu, 2012).

1.2.2.3. Kimyasal indirgeme yontemi

Grafen laboratuvar sartlarinda grafite bir takim kimyasal islemler uygulamasi ile elde
edilmektedir. Yiksek miktarda grafen elde edilmesi i¢in arastirmacilar tarafindan en ¢ok
kullanilan yontemlerden biri kimyasal olarak grafitin grafen oksite yiikseltgenmesi daha
sonrasinda ise hidrazin veya hidrokinon gibi kuvvetli bir indirgeyici veya termal olarak
grafen tabakalarina indirgenmesi olmustur (Tiyek ve ark., 2016a). indirgenmis Grafen Oksit

(RGO) tiretiminde genel olarak kullanilan yontemler Sekil 1.4’te sematize edilmistir.

GG SE sy
el v v v
1& T Termal NaBH, N,H; INDIRGEME
i :

Grafit 7 L ] ]
v

OKSIDASYON §

Kirlilikler

Ag, Al, As, Ba, Ca,
Ce, Co, Cr, Fe, Hf,
In, K, La, Mn, Mo,

Kirlilikler

Ag, Al As, Ba, Ca,
Ce, Co, Cr, Fe, Hf,
In, K, La,Mn, Mo,
Na, Sb, Sc, Ta, Th,
V, W, Zn

Na, Sb, Sc, Ta, Th,
¥ V,W, Zn

Sekil 1.4. RGO hazirlanmasinda kullanilan genel sentez yontemleri (Wong ve ark.,
2014‘den degistirilerek)
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RGO fiiretimi icin biitlin sentez yontemlerinde baslangicta grafit kullanilarak
baslanmaktadir. Yontemlerde kullanilan kimyasal malzemelerin igeriginden kaynaklanan
yabanci maddeler kirlenmeye yol agmaktadir. Sekilde gorildugi gibi (Bkz. Sekil 1.4) gri
kiireler karbon atomlarini, kirmizi kiireler oksijen ve diger renklerdeki kiireler ise metalik

yabanci maddeleri temsil etmektedir (Wong ve ark., 2014).

Grafen oksit (GO) yiizeyinde karboksil, hidroksil, epoksi ve keto vb. gibi farkli
oksijen gruplarmi icermekte ve bu gruplar GO yapisimi olduk¢a hidrofil yapiya
dontistirmektedir (Erikli, 2014). Bu islem ic¢in temelde, Brodie (Brodie, 1859),
Staudenmaier (Staudenmaier, 1898), Hofmann ve Konig (Hofmann ve Konig, 1937),
Hofmann ve Holst (Hofmann and Holst, 1939) ve Hummers ve Offeman (Hummers ve
Offeman, 1958) gibi yontemler ile kullanilmaktadir. Bu yontemler igerisinde en ¢ok
kullanilan Hummers yontemi olmakla beraber diger yontemlere kiyasla reaksiyon sirasinda
daha az zehirli gaz agiga ¢ikarmasi ile daha ¢evrecidir (Wong ve ark., 2014). Bu yontemlerde

sentez agamalar1 asagida verilmistir;

1. Brodie: Grafit, HNO3 ve NaClOs ile 250 °C’de 3-4 saat karistirilir. Karisim eter ve
alkol ile yikanip filtrelendikten sonra 100 °C’de kurutulmaktadir (Brodie, 1859).

2. Staudenmaier: 87,5 mL H2SO4 (98%) ve 27 mL HNO3 (98%) buz banyosunda 30 dk
kontrollii bir sekilde karistiriltiktan sonra iizerine 5 g grafit eklenir homojen bir
karisim olusuna kadar karistirmaya devam edilir. Karigima 55 g KCIO3 30 dk
icerisinde yavasca eklenmektedir. Karisim iyice homojen hale geldikten sonra hava
kacirmamasi i¢in kapatilmis ve kuvvetli bir sekilde oda sicakliginda 96 saat
karigtirilmistir. Karisim sonunda 3 L deiyonize su eklenmektedir. Ardindan karigim
% 5’lik HCI ile yikanmis ve deiyonize su ile filtrelenmistir. Sonunda kalan madde
50 °C’de 48 saat vakum altinda kurutulmustur (Staudenmaier, 1898; Wong ve ark.,
2014).

3. Hofmann ve Konig: 87,5 mL H2SOs ve 27 mL HNOs 30 dk buz banyosunda
karistirllmistir. Karigima 5 g grafit eklenip homojen bir karisim olusana kadar
karistirtlmaktadir. 55 gram KClOs ani sicaklik artist ve patlayici klor dioksit gazi
olusumunu O6nlemek i¢in ¢ok yavas bir sekilde 30 dk boyunca eklenmektedir.
Ardindan karisim gaz kacagini 6nlemek icin kapatilip oda sicakliginda 96 saat
kuvvetli bir sekilde karistirilmaktadir. Siire sonunda karisima 3 L deiyonize su
eklenip siiziilmektedir. Hazirlanan % 5°lik HCI solisyonu ile filtrelenip deiyonize su

ile yikanir ve santrifiijde islem gormektedir. Son olarak grafen oksit vakum altinda
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50 °C’de 48 saat boyunca kurutulmaktadir (Hofmann ve Konig, 1937; Wong ve ark.,
2014).

Hummers ve Offemann: 5 g grafit, 2,5 g NaNOs ve 115 mL H>SO4 (%98) buz
banyosunda karistiritlmistir. Cok yavas bir sekilde 15 g KMnO4 (yaklasik 2 saat) buz
banyosundaki karigima eklenmis ve 2 saat boyunca 35 °C’de karistirilmistir. Karisim
oda sicakliginda 4 saat daha karigtirildiktan sonra 30 dk da 35°C’ye kadar 1sitilmistir.
Karisima 250 mL deiyonize su ilave edilmis ve sicaklik 70 °C’ye kadar ¢ikmistir.
Karisima 15 dk sonra 1 L deiyonize su eklenmistir. Reaksiyona girmemis potasyum
permanganat ve manganez dioksit %3 (wt/wt) H2O> ilavesi ile uzaklagtirilmistir.
Karigim  ¢okelmeye birakilmis ve  siiziilmiistiir.  Siiziintii  birkag  kez
santrifiijlendikden sonra negatif iyonlar uzaklasana kadar deiyonizesu ile yikanmig
ve filtrelenmistir. Son olarak kalan ¢amurumsu, 50 °C’de 48 saat vakum altinda
kurutulmustur (Hummers ve Offemann, 1958; Wong ve ark., 2014).

Hummers’in metodunu grafitin oksidasyon derecesini arttirmak i¢in farkli yontemler

ile modifiye edilmistir. Grafitin 6n oksidasyon ile ylikseltgenmesi bu yontemler igerisinde

biri olarak modifiye Hummers metodunda kullanilmaktadir. On oksidasyon isleminde

stilfiirik asit, difosforpentaoksit ve potasyum persiilfat gibi kimyasallar kullanilmaktadir.

GO hazirlanirken grafite Hummers ya da modifiye Hummers metotlarinda oldugu

gibi kuvvetli asitlerle ve kuvvetli oksidasyon ajanlari ile veya Staudenmaier ve Brodie

yontemlerindeki gibi KClO3 ve HNOs ile kimyasal islemler uygulanarak hazirlanmaktadir.

Bu reaksiyonlarin sonucunda benzer oksidasyon seviyelerine ulasilmaktadir (C/O = 2:1).

Olusturulan GO yapisinda, hidroksil ve epoksi, tabakanin gevresinde ise karboksil
gruplarinin oldugu disiiniilmektedir (Sekil 1.5) (Erikli, 2014).

HODE COOH COOH OH

HO

COOH COOH
Sekil 1.5. Grafen oksit (Dreyer ve ark., 2010)
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GO, grafite kiyasla yapisinda bulunan su molekiillerine (nem) bagli olarak katmanlar

aras1 mesafesi daha fazladir (Ciftci, 2015).

Grafen oksitin indirgenmesi i¢in termal ve kimyasal birgok yaklasim oOne siiriilmiistiir.
Kimyasal indirgeme metotlar1 uygulanabilirliginin kolay olmasi ve maliyetinin diisiik olmasindan
dolay1 en ¢ok tercih edilenler arasindadir. Bircok kimyasal indirgeyici ajanlar icerisinde hidrazin,
alkol, sodyumborhidriir, hidriodik asit ile asetikasit, sodyum/potasyum hidroksit, demir/aliiminyum
tozlari, amonyak, hekzilamin, siilfiir igeren bilesikler (NaHSO3, Na;SO3, Na2S204, NaxS203,
Na2S.9H20, SOCI; ve SOy), iire ve C vitaminidir. Diger taraftan termal indirgeme metotlari
genellikle farkli atmosferlerde (ultrahigh vacuum, Ar, Hz, NH3), grafitin isitilmasina ya da

mikrodalga, lazer, plazma gibi farkli 1s1 kaynaklarinin kullanilmasina dayanmaktadir.

Genellikle kimyasal ve termal indirgeme metotlarinin kendine gore avantajlari
vardir. Kimyasal indirgeme metotlarinda grafen oksit sulu ortamda indirgenebilir, elde
edilen indirgenmis grafen oksitler yapisinda bir¢ok organik fonksiyonel gruplar ya da nano
yapilar barmdirir. Uzerinde bulunan bu yapilar ile indirgenmis grafen oksitin 6zelliklerini
degistirmekte kullanilabilmektedir. Termal indirgemede indirgeme diizeyi uygulama

sicakhigi, bekleme siiresi gibi parametreler ile kontrol edilebilmektedir.

Kimyasal indirgemede yaygin olarak kullanilan indirgeme ajani hidrazindir.
Stankovich ve Ruoff grafit oksitin hidrazin ile indirgemesi olayr i¢in bir mekanizma
onermislerdir (Sekil 1.6). ik olarak, hidrazinin (N2H4) hidrojeni vasitasiyla epoksi grubu
acilmasi sonucu olusan hidrazin (N2H3), indiiklenmis epoksi ile bir hidrojen daha transfer
ederek hidrazin alkol (N2H3-OH) ve bir molekiil su verir. Geriye kalan -NNH.> karbon
atomlar1 arasinda bir koprii olusturur ve 1sitmanin etkisiyle termal desorpsiyonu sonucu

N2H2 salinir (Erikli, 2014).
+HaN-NH———= ,3_{2. SR . H
ﬁ : : -H,0 ’c‘; -N;H-.

Sekil 1.6. Hidrazin ile indirgeme mekanizmasi (Erikli, 2014)

Grafen oksit tabakali bir yapidan olusmaktadir ve bu tabakalar oksijenli gruplar
(hidroksil, epoksi, karbonil ve karboksil) igerir. Bu fonksiyonel gruplar tabakalar arasindaki
van der Waals etkilesimlerini onemli derecede degistirir ve grafen oksit yapisini hidrofilik
yapmaktadir (Parades ve ark., 2008; Dreyer ve ark., 2010; Erikli, 2014; Yazic1 ve ark., 2016).

Bu fonksiyonel gruplarin varligi grafitin diizlemsel sp? karbonlarin1 bozar ve onlar1 sp®
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karbonlarina doniistiiriir (Parades ve ark., 2008; Dreyer ve ark., 2010; Yazic1 ve ark., 2016).
Boylelikle grafen oksit yapisindaki grafitin n-n elektronik konjugasyonunda bozukluk ortaya
cikar. Indirgeme sirasinda da bu oksijenli gruplar ortadan kaldirilir ve farkli ¢dzeltilerdeki

grafen oksit dispersiyonu azalmaktadir (Erikli, 2014).

Elde edilen grafen oksitin indirgenmesinde hem kimyasal indirgenme hem de termal
indirgeme metodundan yararlanilmistir. Grafen oksitin termal indirgenmesi sonucu elde
edilen indirgenmis grafen oksite ait karakterizasyon calismalarinda Raman, SEM, XRD

analizlerinden yararlanilmistir (Sekil 1.7)
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Sekil 1.7. Termal olarak indirgenmis grafen oksite ait karakterizasyon spektrumlari
a)XRD, b) Raman c) SEM (Erikli, 2014)

Termal indirgeme grafen oksit ylizeyindeki oksijenli gruplarin kaldirilmasi i¢in iyi
bilinen bir yontemdir (Go'mez-Navarro ve ark., 2007; Yang ve ark., 2009; McAllister ve
ark., 2009; Zhu ve ark., 2010). Bu metotta oksijenli gruplar yapidan su, karbondioksit ve
karbonmonoksit seklinde ayrilirlar. Islem 1000-1100°C’de inert bir atmosferde belirli bir
siire gerceklestirilir (Schniepp ve ark., 2006). Termal olarak 950°C de 5dk indirgenmis
grafen oksitin XRD spektrumu incelendiginde 29 = ~11,0° civarindaki pikin siddetindeki
azalis, kismi bir indirgeme oldugunu gostermektedir (Sekil 4.3). SEM goriintiileri
incelendiginde indirgenmis grafen oksit tabakalar1 arasindaki mesafelerin grafen oksite gore
arttig1 gdzlenmistir (Bkz. Sekil 1.7c). Indirgenmis grafen oksitteki burusuk goriintiiniin
termal indirgeme sirasindaki ani 1sitmanin bir sonucu oldugu varsayilabilir (Schniepp ve
ark., 2006). Ayrica genisleyen grafen oksit tabakalari sonucu olusan transparan goriintii
acikca gozlenmektedir (Bkz. Sekil 1.7c¢). Raman spektrumuna bakildiginda I(D)/1(G)
oraninda grafen oksite gore indirgenme isleminden sonra 6nemli bir degisiklik gostermedigi
gozlenmistir (Sekil 1.7b) (Erikli, 2014).
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Termal indirgemenin yani sira hidrazin monohidratta indirgeme prosesinin kolaylig
ve grafen oksiti indirgemedeki gelisimine bagli olarak indirgeme prosesinde kullanilmistir
(Stankovich ve ark., 2006; Stankovich ve ark., 2007; Si ve ark., 2008; Wang ve ark., 2008).
Grafen oksitin indirgenme derecesi, kimyasal olarak indirgenen grafen oksit materyalinin
fiziksel Ozelliklerini énemli bir sekilde etkiler ve reaksiyon kosullarina baglidir. Ayrica
grafitin partikiil boyutu, grafen oksit hazirlanirken kullanilan metot, reaksiyon sicakligi,
coziiciiler vb. diger faktorlerde indirgeme olayi iizerinde etkilidir. Karbon oksijen oraninin
ve indirgenmis grafen oksitin elektriksel iletkenliginin kullanilan kimyasal indirgeyicilere
gore farklilik gosterdigi bilinmektedir (Stankovich ve ark., 2007; Park ve ark., 2008; Li ve
ark., 2008; Park ve ark., 2009). Hidrazin ile indirgeme sonucu elde edilen 6rnegin XRD
spektrumu termal indirgeme ile karsilagtirmali olarak Sekil 1.8’da verilmistir. Hidrazin ile
indirgeme sonucu ana pik olarak 20=25-26° civarinda bir pik gozlenmistir. Tabakalar arasi
mesafede (d) yaklasik olarak 0,33nm bulunmustur. Bu tabakalar aras1 mesafe grafen oksite
gore daha kiiciiktiir ve grafitin degerine daha yakindir. Grafen oksitin tabaklar arasi
mesafesinin daha genis olmasinin sebebi tabakalar arasindaki su molekiilleri ve oksijenli
gruplarin varligindandir. Termal indirgeme sonucu 20=25-26° civarindaki pik hidrazin ile
indirgeme sonucu elde edilen piklere gore daha genistir ve diisiik bir siddete sahiptir.
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Sekil 1.8. Grafen oksit ve farkli yontemlerle indirgenmis grafen oksite ait XRD
spektrumlari (Erikli, 2014)

1.2.2. Grafenin ozellikleri

Grafen kesfedildiginden bu yana daha once goriilmemis fiziksel ve kimyasal
Ozelliklerine bagli olarak oldukca dikkat ¢ekmistir. Grafenin tek bir katmaninin 0,42 nm
oldugu diisiiniildiigiinde, ¢elikten 30 kat daha gii¢lii olmasi etkileyicidir. Grafen yiiksek bir

tastyict konsantrasyonu ve mobilitesi 6zeliklerinden dolay: 151k hizinda elektrik akimini
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saglayabilmektedir. Bagka bir ifade ile elektrik akimini saglayan tasiyici elektronlarin 11k
hizina yakin bir hiz ile malzeme icerisinde akimi iletmesi, grafeni bilinen malzeme
tiirlerinden daha iletken yapmaktadir. Buna baglik olarak daha yiiksek performans saglayan
bilgisayar ve telefon vb. elektronik aygitlarin iiretilmesinde bir yol agmustir (Erikli, 2014).

1.2.3.1. Elektronik ozellikleri

Grafen; sifir boyutlu fulorenleri, bir boyutlu karbon nanotiipleri ve ii¢ boyutlu grafiti
(Sekil 1.9) olusturan madde olmustur (Slonczewski ve Weiss, 1958). Ozellikle bunlar
arasindaki karbon nanotiiplerin sergilemis olduklari elektriksel 6zellikler grafenin elektriksel

ozelliklerine kars1 olan ilgiyi daha da artirmigtir (Baughman, 2002; Cetin, 2013).

0D 3D

Sekil 1.9. Grafen tabakadan 0D fulloren, 1D karbon nanotiip ve 3D grafitin olusmasi
(Geim ve Novoselov, 2007).

Grafen, sifir band aralig1 nedeniyle, teorik ve deneysel agidan miikemmele yakin bir
elektronik iletken malzemedir (Avouris, 2010). Elektronlarin enerjisi, Brillouin bolgesi
kenarlarindaki elektronlarin momentumu ile dogrusal olarak iligkilidir (elektronlar kiitlesiz
Dirac fermiyonlar1 gibi davranir). Ayrica, grafen diizliiklerde balistik iletim gozlenir.
Grafenin band yapist ilk kez 1947 yilinda siki-bag modeli kullanilarak elde edilmistir
(Wallace, 1947; Elibol, 2012). Bir grafen diizliigliniin band yapis1 ve band yapisinin iistten

gorilintisii Sekil 1.10°da verilmistir.
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Sekil 1.10. Grafen diizliiglin band yapisi, band yapisinin iistten goriiniisii (Elibol, 2012)

Grafenin yliksek elektron hareketliligi genis bir kiigiik sinyal gecis iletkenligi
saglayabilir. Sinyal ge¢is iletkenligi, bir amplifikatoriin kazancini ve bir transistoriin yiiksek
frekans performansini belirleyen 6nemli bir parametredir (Yang ve ark., 2010). Grafen
transistorlerdeki kanallar, mikrometre genisligindeki grafen tabakalar ya da grafen
seritlerden olusur ve grafenin band yapisindan dolay:1 grafen transistorler ambipolar akim
iletimi sergilerler (Wang ve ark., 2010). Grafende tasiyicilar hem elektronlar hemde desikler
olabilir. Grafende iletim ve valans band1 huniye benzemektedir (Bkz. Sekil 1.10) ve bu huni
seklindeki valans ve iletim bandinin birbirine en yakin oldugu noktalar Dirac noktalaridir.
Dirac noktalarinda, elektronlarin ve desiklerin sayis1 esit fakat tasiyicilarin yiikleri zit
oldugundan, bu noktalar yiiksiizdiir. Bu nedenle, Dirac noktalarinda iletim minimum

degerini alir. Dirac noktasina ayrica minimum iletim noktasi da denir (Cho ve Fuhrer, 2008;

Elibol, 2012).

1.2.3.2. Mekanik ozellikleri

Grafende C-C baglar arasinda kuvvetli kovalent baglar oldugu igin bir grafen diizliik
olaganiistii mekanik 6zeliklere sahiptir. Grafiti olusturan grafen diizliiklerin arasinda ise
zayif van der Waals baglar1 oldugu i¢in grafen diizliikler ¢cok az bir kuvvet uygulandiginda

birbirlerinin iistiinden kayarak grafit yapisim1 bozabilir (Rozploch ve ark., 2007; Elibol,
2012).

Bir malzemenin mekanik 6zelliklerini belirlemek igin ii¢ parametre gereklidir:
Malzemenin sertligini tespit eden Young’s modiilii, Poisson orani ve makaslama modiili.
Poisson oran1 ve makaslama modiili tek tabaka grafen {iizerinde deneysel olarak
dogrulanmadi fakat hesaplamalar yonteme dayali degerleri saglamistir. Bir malzemenin

mekanik 6zelliklerinin bilinmesi, nanografen yapilarin ve aygitlarin kontrol edilmesi ve
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tasarlanmasinda ¢ok faydali ve 6nemlidir. Bu nedenle, bir¢ok aragtirmaci grafen diizliiklerin
Young’s modiiliinii 6lgmek i¢in deneysel yontemler ve molekiiler dinamik simiilasyonlari
uygulamistir. Arastirmacilar, atomik kuvvet mikroskobu kullanarak 5 tabakadan daha az
grafen yigininin etkin yay sabitini 6l¢gmiisler ve Young’s modiiliinii ¢ikarabilmislerdir (Gao
ve Hao, 2009). Tek tabaka grafen icin ise Young’s modiili 1500 GPa bulunmustur
(Dragoman, 2008). Geim’in ¢alismasi esas alinarak Avrupa toplulugunun olusturdugu STCF
(Bilim ve Teknoloji Hizmetleri Konseyi) tarafindan hazirlanan Cizelge 1.1°de grafen ve
diger farkli malzemeler i¢in termal iletkenlik ve Young’s modiilleri gosterilmistir (Geim,
2009). Cizelgede, grafenin termal iletkenliginin ve Young’s modiiliiniin diger malzemelere

gore daha biiyiik oldugu goriilmektedir (Elibol, 2012).

Cizelge 1.1. Bazi yari iletken malzemelerin termal iletkenligi ve Young’s modiilii

Malzeme Termal iletkenlik (W/cm.K)  Young’s modiilii (10° Pa)
Grafen ~50 1500

Karbon nanotiip ~35 ~ 1000

Elmas 10~ 22 1050 ~ 1200
Silisyum 1,4 131
Germanyum 0,6 103

Silisyum karbiir 41 450

Cizelge 2.1°de goriildiigii gibi karbonun allotroplart (grafen, karbon nanotiip ve
elmas) diger malzemelere gore daha yliksek termal iletkenlik ve Young’s modiilii

sergilemektedir (Elibol, 2012).

1.2.3.3. Optik ozellikleri

Grafen optiksel ve elektriksel 6zelliklerinin birlestirilmesi, fotonik ve optoelektronik
uygulamalar i¢in yeni bir yol agmistir. Grafenin bu 6zellikleri sayesinde fotodedektor,
dokunmatik ekran, 151k yayan devreler ve optik sinirlayicilar gibi devrelerde kullanilmasi
miimkiindiir (Zheng ve Ando, 2002; Somani, 2006; Graf ve Molitor, 2006; Stankovich ve
ark., 2006; Adam ve Das Sarma, 2008; Cetin, 2013).

Grafen inanilmaz derecede iletken ve dayanikli olmasinin yani sira optik gegirgenligi
nedeniyle ¢alismak igin ¢ok caziptir. Grafen ince oldugu i¢in fotonlar i¢inden kolaylikla
gecebilir. Ayrica, grafen sadece bir atom kalinlifinda olmasina ragmen sasirtict derecede
yiiksek sogurma oranina sahiptir. Grafen {izerine gelen beyaz 1518 % 2,3'0 bir tek tabaka

grafen diizliik tarafindan sogurulur (Bao ve ark., 2009). Sasirtic olarak, bu deger tam olarak
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no’ya esittir. Burada o ince yapi sabitidir (e?/hc) (Nair ve ark., 2008). Bu 2-B Dirac

fermiyonlarin1 igeren kuantum mekanik prensipler kullanilarak elde edilebilmektedir

(Chhowalla ve ark., 2001; Elibol, 2012).

Tiim karbon atomlar1 bazi 6zel dalga boylarindaki 1s18a karst belirli bir yakinlik
gosterir. Bu dalga boylar1 karbon-karbon baglarinin sp titresim modlarina karsilik gelir.
Karbon malzemesi herhangi bir yiiksek enerjili 1sikla uyarildiginda fotonlar bu dalga
boylarinda tekrar 1igimalidir. Molekdiler titresim modlarint uyarma teknigi ve tekrar 1igimali
151k Ol¢timleri Raman spektroskopisi olarak bilinir ve grafen belirlemenin en giivenilir

yollarindan biridir.

Grafen ve alttas arasinda belirli etkilesimler meydana geldigi i¢in optik mikroskop
altinda grafen tabakalar1 belirlemek zordur. Fakat grafen ve alttas arasindaki kontrast

farkindan, grafen tabakalar1 belirlemek miimkiindiir (Jung ve ark., 2007; Elibol, 2012).

1.2.3. Grafenin kullanim alanlar

Grafenin uygulama alanlarina polimer destekleri, kompozit malzemeler, gaz
sensorleri, biyolojik sensorler, alan etkili transistorler, hidrojen depolama aygitlari, seffaf
dokunmatik ekranlar, 151k panelleri ve lityum iyon bataryalar1 gibi 6rnekler verilebilir
(Arseven, 2011; Hsiao ve ark., 2011; Kozal, 2012; Wang ve ark., 2013; Ryu ve
Shanmugharaj, 2014; Yuan ve ark., 2014). Fonksiyonellik kazandirilmis grafen
materyallerinin gelistirilmesi ile 0Ozellikle kompozit alanindaki kullanimi hizla artig

gostermektedir (Tiyek ve ark., 2016a).

Grafenin kullanim alanlarina giin gectikge yenisi eklenmektedir. Arastirmacilar
yogun bir sekilde grafenin uygulama alanlar1 iizerine ¢calismalar yapmaktadir. Grafen optik
ve elektronik uygulamada, kompozit malzemede, katalizér destek maddesi olarak, analitik
ve sensOr uygulamalarinda ve enerji depolamasi gibi bir¢ok alanda kullanilabilmektedir

(Ciftci, 2015).

Grafen li-iyon batarya uygulamalarda kullanilmaktadir. Li-iyon bataryalar yiiksek
yogunluga sahip olmasi ile birlikte farkli enerji cihazlarinda, gelismis elektronik teknolojide
ve elektriksel araglarda kullanimi arastirmacilar tarafindan  arastirilmaktadir.
Elektrokimyasal olarak ayrilan grafen tabakalarina, lityum iyonlar1 adsorbe olarak lityum ve
grafit interkalasyonu ile CsLi seklinde bir bilesik olusturmaktadir. Buna bagli olarak lityum
depolanmis grafen nano tabakalari sarj edilebilir li-iyon bataryasi olarak kullanilmasi

saglanmaktadir (Eun ve ark., 2008; Ciftci, 2015).
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Grafen tabakali yapisi ile biiylik bir yiizey alanina sahiptir. Bu sebeple katalizor
destek maddesi olarak bir¢ok caligmada kullanilmigtir (Metin ve ark., 2012; Eun ve ark.,
2012; Michael ve ark., 2012; Metin ve ark., 2013; Sherif ve ark., 2014; Ciftci, 2015)

Sensor yapimlarinda grafen kullanilmaya baslanmistir. Esnek iletkenlik 6zellikleri
olan sensdr yapiminda karbon nano tiip ve tabakali grafenler kullanilabilmektedir. Grafen,
son yillarda gaz sensor arastirmalarinda yogun bir bigimde kullanilmaktadir (Lu ve ark.,

2011; Basu ve Bhattacharyya 2012; Ciftci, 2015).

Esneklik ve iletkenlik 6zellikleri grafenin, lif, iplik ve kumas gibi esnek giyilebilir
elektronik tekstil alaninda uygulanabilir oldugunu gostermektedir (Arseven, 2011; Yun ve
ark., 2013; Shanmugharaj ve ark., 2013; Javed ve ark., 2014). letken esnek yiizeylerin
kullanim alanlar1 incelendiginde ¢ok genis bir yelpazede kullanilmakta oldugu
goriilmektedir. Bunlar daha ¢ok bilgi aktarma, iletisim saglama, 1sitma, belirli bir islevi
yerine getirme, etkiye tepki verme, insanlarin ve hassas elektronik cihazlarin
elektromanyetik dalgalara ve elektrostatik bosalmalara karsi korunmasi vb. gibi gelistirilmis
tiriinlerde kullanilmaktadir. Malzemenin mekanik ve optik 6zelliklerinin iyi olmas1 direkt
olarak iirlinlere de yansimaktadir. Cok islevli kumaslar, medikal tekstiller ve giyilebilir
elektronik tekstillerin elde edilmesinde grafen alternatif bir malzeme haline gelmistir (Dong
ve ark., 2012; Xu ve ark., 2012; Ma ve ark., 2013). Grafen ve tiirevlerinin, polimer igerisinde
kullanimu ile tretilen liflerin, ipliklerin veya kumaslarin mukavemetleri arttirildigi gibi
iletkenlik dzellikleri de arttirilabilmektedir (Shin ve ark., 2012). Iletken nano tekstiller bu
ozellikleri sayesinde nano-optoelektronik alaninda da kulanim alan1 bulmaktadir (Li ve ark.,

2012; Tiyek ve ark., 2016a).

1.3. Elektro Cekim islemi

Elektro ¢ekim (elektrospining, elektro-iiretim) yontemi nanolif tiretiminde en etkin
ve uygun yontemdir. En genel ifadeyle, elektro ¢ekim yontemi, yiiksek voltaj uygulanan
eriyik ya da ¢ozelti formdaki polimerik malzemenin elektrik alan etkisiyle nano c¢aplara
sahip liflere ayrigmasidir. Elektro ¢ekim, polimer kimyasi, akiskanlar dinamigi, elektrik
fizigi, temel fizik, tekstil ve makine miihendisligi alanlarimi iceren disiplinler arasi bir

yontemdir (Kozanoglu, 2006; Kiristt, 2011).

Elektro ¢ekim diizeneginde (Sekil 1.11), eriyik ya da ¢dzelti halindeki sivi polimer

kilcal bir borudan beslenir. Bir yiiksek voltaj gii¢ kaynagi vasitasi ile polimer ¢ozeltisine cok
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yikksek degerlerde voltaj uygulanir. Boylece ignenin ucunda (1) asili kalan ¢ozelti
damlaciginin yiizeyi elektriksel olarak yiiklenir. Uygulanan voltaj arttik¢a polimer damlacigt
(2), koni formunu (Taylor konisi) alir. Voltaj kritik bir degere ulasip damlaciktaki yiiklerin
itme kuvvetleri, yiizey gerilimi kuvvetlerini yendiginde Taylor konisinin ucundan ince bir
jet bas gosterir (3) ve jet ylizeyindeki ayni elektriksel yiiklerin birbirini itmesi ilkesinden
hareketle jet uzayip incelerek topraklanmus toplayiciya dogru ilerler. ilerleme esnasinda bu
polimer jeti, 6nce kararli daha sonra kararsiz (spiral) bir yol (5) izler. Bu esnada, igindeki
¢Oziicii buharlasir ve ardinda nano boyutta ¢aplara sahip yiiklii bir polimerik lif birakir.
Olusan bu siirekli nanolifler, toplayici plaka lizerinde rastgele konumlanir (6) ve bir dokusuz

yiizey olusturur (Ustiindag, 2009; Dogan 2013).

Yiksek Voltaj Glig Kaynag $innga

“
h Polimer Cozeltisi
j

—@®

<
N

Sekil 1.11. Elektro ¢ekim yontemi ve temel islem sirasi

Elektro ¢ekim sistemi temel olarak, elektrik yiiklii polimer sivisina ait zayif ylizey
geriliminin, elektriksel itici coulomb kuvvetlerine yenik diismesi ilkesine dayanmaktadir.
Taylor (1969)’1n “elektrik yiiklii jetler” calismasi elektro ¢ekim sistemlerinde polimerden

nanolife doniislim siirecinin aydinlatilmasinda faydali olmustur (Kiristt, 2011).

Literatiire incelendiginde, elektro ¢ekim yontemiyle polimerden lif iiretimi son
yillarda ¢cok yogun ¢alisildigindan, yeni bir konu gibi goriinse de tekstil endiistrisinde bu
teknikle nonwoven tiretimi 60 yildir bilinmektedir (Bhardwaj ve Kundu, 2010). Elektro
cekimde polimerden lif eldesinin ilk patenti Formhals’a (1934) aittir (US Patent No:
2116942). Son 60 yilda polimer eriyigi ve c¢ozeltisinin elektro ¢ekimi ile ilgili 50 patent
kaydedilmistir (Li ve Xia, 2004). Elektro ¢cekim ¢aligsmalarinda bugiine dek 200 den fazla
sentetik ve dogal polimer nanolifi ¢esitli uygulamalarda kullanilmistir. Bu sayi siirekli olarak

artmaya devam etmektedir (Kiristi, 2011).
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1.3.1. Elektro ¢ekim iiretim yontemleri

Elektro ¢ekim yontemi ilk bulusundan beri ¢ok farkli tiplerde tasarlanmistir. Onceleri
yiiksek sicakliklarda eriyen termoplastik liflerin ¢ekimi miimkiin degildi. Ancak giiniimiizde
termoplastikler i¢in de farkli yontemler uygulanmaktadir. Toplayict ve besleme sistemleri
yontemlere gore degismektedir. Elektro ¢ekim igin temel bir simiflandirma olmamakla
birlikte bu tez de elektro ¢ekim yontemleri polimerin akigkan hale getirilmesi agisindan
¢oOzelti ve eriyik elektro ¢ekim yontemleri, nanolif olusturulmasi agisindan ise igneli (klasik)

ve ignesiz elektro ¢gekim yontemleri olarak siniflandirilmstir.

1.3.1.1. Cozelti ile elektro ¢ekim

Bu yontemde polimer uygun bir ¢dziicii i¢inde ¢oziilerek elektro cekim mekanizmasi

icinde kullanilir. (Y1lmaz, 2011)

Cizelge 1.2. Elektro ¢cekim yonteminde kullanilan baz1 polimerler ve ¢oziiciileri

Polimer Coziicii

Poliamid 6.6 (PA6.6) Formik asit (FA)
Poliamid (PA) Dimetil asetamid (DMA)
Poliiiretan (PU) Dimetil formamid (DMF)
Polibenzimidazol (PBI) DMA

Polikarbonat (PC) Karisik ¢oziicli
Poliakrilonitril (PAN) DMF

Pollivinilalkol (PVA) Destile Su

Polilaktikasit (PLA) DMF

Polietilen oksit (PEO) Destile Su

Polivinilkarbazol (PVK) Diklorometan
Polietilen teraftalat (PET) Karisik ¢oziicli
Polistiren (PS) Tetrahidrofuran (THF)

Polimetilmetakrilat (PMMA)  THF

Polivinilkloriir (PVC) Karisik ¢oziicti
Polivinil fenol (PVP) THF

Seliiloz asetat (CA) Aseton
Polikaprolakton (PCL) Karigik ¢oziicii
Kollajen Hekzafloro-2-propanol

Cizelge 1.2°de elektro c¢ekimde kullanilan bazi polimerler ve ¢dziiciileri
gosterilmektedir (Andrady, 2008; Y1lmaz, 2011). Polimer ¢ozeltisi kullanmak bazi sorunlar
ve dezavantajlar getirir. Polimerler genelde toksik ve sagliga zararli ¢oziiciilerle ¢oziinmek

zorundadir. Bu da endiistriyel alanda is¢ilerin solumasi ve dokunmasindan korunmasini
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gerektirir. Bunu onlemek igin suda ¢oziiniir polimerler kullanilabilir. Suda ¢oziiniir
polimerden elde edilen liflerin nemli ortamda c¢oziinmelerini engellemek i¢in de capraz

baglanma prosesi uygulanabilmektedir (Yilmaz, 2011).

1.3.1.2. Eriyik ile elektro ¢cekim
Bu yontemde polimer uygun bir sicaklikta akigkan hale getirilerek elektro ¢ekim

mekanizmasi i¢inde kullanilmaktadir.

Cizelge 1.3’te elektro ¢ekimde kullanilan bazi polimerler ve proses sicakliklar

gosterilmistir (Andrady, 2008; Yilmaz, 2011).

Cizelge 1.3. Eriyik polimerler ve iiretim sicakliklar1 (Y1lmaz, 2011)

Polimer Proses sicakhigi [°C]
Polietilen (PE) 200 - 220 °C
Polipropilen (PP) 220-240 °C
Poliamid 12 (PA12) 220 °C
Polietilen teraftalat (PET) 270 °C
Polietilen neptalat (PEN) 290 °C

Eriyik elektro ¢ekim yonteminde, polimer eritme tanki i¢inde polimerin erime
noktasinin lizerinde bir sicaklikta eritilir. Sicaklik degisimini 6nlemek ve sabit tutmak i¢in
ikinci bir tank kullanilir. Elektrik alan igerisinde lifler toplayici elektrota dogru ilerlerken,

lifler sogutulmaktadir.

Eriyik elektro ¢ekim, eriyigin yiiksek viskozitesinin ¢ok ince lif sekillenmesine izin
vermemesi ve vakum gerektirmesi gibi dezavantajlara sahiptir. Bunun yani sira eriyik ile

yapilan iretimlerin ¢evre dostu olmast tercih sebebidir (Y1lmaz, 2011).

1.3.1.3. igneli elektro cekim yontemi

Igneli elektro ¢ekim yonteminin esasi, polimer ¢dzeltisi veya eriyigi siringa veya
benzer bir hazneye sahip bir diizenek ile igne uglarina hortumlar ile beslenir ve igne
uc/uclarindan polimerin piiskiirtiilmesi ile toplayiciya ulasana kadar lif formunda katilagarak
nano yiizey olusturmaktir. Her gecen giin elektro ¢ekim yonteminin kullanim alanlarinin
artmasiyla aragtirmacilar, farkli iiretim metotlar1 ortaya ¢ikmaktadir. Genel olarak
bakildiginda, birbirine benzer olan bu yontemlerin temel olarak kabul edilen tek igneli
elektro ¢ekim sisteminin diizenegi Sekil 1.12°de verilmistir. Basit bir igneli elektro ¢cekim

yontemi i¢in gerekli deney diizenegi temelde, besleme iinitesi (siringa, metal igne, diize vb.),
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yiiksek voltaj giic kaynagi ve toplayici (doner silindir, iletken plaka vb.) olmak iizere 6nemli

i¢ ana parcadan olusmaktadir (Kozanoglu, 2006).

" Toplayict

Siringa
Polimer ¢ozeltisi

==

Lifler

1

| Yiiksek voltaj

Sekil 1.12. igneli elektro ¢ekim cihazinin sematik gdsterimi (Kirist,, 2011)

Elektro ¢ekimdeki igne tikanmasi ve diisiik tiretim orani gibi teknik sorunlar1 ¢6zmek
icin birgok c¢alisma yapilmistir. He ve ekibi, elektro ¢ekimde vibrasyon teknolojisi
uygulamislardir (Sekil 1.13). Bu teknikte polimer akigkana uygulanan titresim, polimer
akigkanin viskozitesini diisiirerek, daha diisiik voltaj uygulamasin1 saglamaktadir (He ve

ark., 2006; Yilmaz, 2011).
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Sekil 1.13. Titresim {initeli elekto ¢cekim (Yilmaz, 2011)

Ding ve arkadaslari, birden fazla jetin olusabilecegi coklu siringa sistemini

kullanmiglardir (Sekil 1.14) (Ding ve ark., 2004).

Yiiksek Voltajh Giig Kaynag:

Sekil 1.14. Coklu besleme tiniteli elektro ¢ekim (Yilmaz, 2011)
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Lyons yaptig1 ¢alismada, ekstruder diizenegini kullanarak diizeden ¢ikan eriyik
polimeri elektrik alan etkisinde inceltmistir (Sekil 1.15) (Lyons, 2004). Bu yontem eriyikten

elektro ¢ekim i¢in uygundur.

Polimer Besleme

Isitma Baolgeleri

Sekil 1.15. Ekstruder besleme iiniteli elektro ¢ekim (Y1ilmaz, 2011)

Theron ve arkadaslari, birden fazla sayidaki besleme iinitesini, ayn:1 hizada ya da
diizlem icinde farkli sekillerde kullanmustir (Sekil 1.16) (Theron ve ark., 2005; Yilmaz,
2011).
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Sekil 1.16. Diizlem i¢inde veya bir hizada dizilmis diize kullanilarak olusturulan besleme
iinitesi (Y1lmaz, 2011)

Nanostatic tarafindan gelistirilen Elektrohidrodinamik (ESH) sistemi, yiiksek kontrol
edilebilirlik ve yiiksek iiretim saglanabilen, yiiksek elektrik alan kullanilarak polimer
akiskandan siirekli nano lif iiretimi yapilabilen bir sistemdir (Yilmaz, 2011). 100 ing
genisligindeki ESH birimi 10.000°den fazla kontrollii diize igermektedir. Bu nanoliflerin hizi
1000 fpm (feet per meter)’e kadar ¢ikabilmektedir (Sekil 1.17).
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Sekil 1.17. Elektrohidrodinamik (ESH) Sistem (Y1lmaz, 2011)

1.3.1.4. ignesiz elektro ¢ekim yontemi

Ignesiz elektro ¢ekim sistemleri igne yerine alternatif bir besleme diizeneginin
gelistirilmesiyle ortaya cikmustir. Igneli elektro cekim yontemlerinden farkli olarak
gelistirilen sistemlerde igne olmamasi, avantajlarinin yaninda cesitli dezavantajlarida
bulunmaktadir. Igneler iiretimi kisitlamakla beraber uglarin siirekli tikanmasi, temizleme
zorlugu vb. dezavantajlar1 bulunmaktadir. Bu sebeple arastirmacilar hem tiretimi arttirmak
hemde diger sorunlarin ¢oziilmesi agisindan farkli besleme sistemleri gelistirmislerdir. Bu
sistemler igneli sistemlere gore nispeten daha az tiniform yapida lifler, homojen lif dagilim1
olmayan yiizey olusumu, iiretimin tekrarlanabilirliginin zor olmas1 ve fazla miktarda telef

polimer ¢o6zeltisi/eriyigi gibi dezavantajlara sahiptir.

Lukas ve arkadaglari, tiretim miktarini gelistirmek i¢in polimer soliisyondan nano lif

iireten cubuk metodunu (Sekil 1.18) gelistirmislerdir (Y1lmaz, 2011).

Sekil 1.18. Cubuk metodu (Yilmaz, 2011).

Yarin ve Zussman gelistirdikleri sistemde, bir kutu icerisinde iki tabaka
olusturmusglardir. Birinci tabaka ferromanyetik slispansiyondan, ikinci tabaka ise polimer
¢ozeltisinden olugmaktadir. Bu iki tabaka miknatislandiginda, polimer ¢ozeltide damlaciklar
olusur ve yiiksek voltaj uygulamasiyla birgok jet toplayiciya dogru hareket etmektedir.
Coziicliniin buharlagsmasiyla katilasan nano lifler elde edilmektedir (Yarin ve Zussman,

2004).
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Jirsak ve ekibi, silindirli elektro ¢ekim metodunu (Sekil 1.19) gelistirerek patentini
almiglardir. Silindirli elektro ¢ekim cihazi, silindir igerisinde beslenen polimerden dogrudan
lif ¢ekimine dayanan bir sisteme sahiptir. Silindirin bir kismi1 ¢ozelti igerisine daldirilmis
pozisyondadir. Silindir {izerine ayrica toplayici levha yerlestirilmistir. Yiiksek voltaj giic
kaynaginin pozitif ve notr uclart ayr1 ayr1 donen silindir ve toplayiciya baglanmistir. Bu
sayede toplayici levha ile donen silindir arasinda elektrik alan olugsmaktadir. Silindir ¢ozelti
igerisinde donerken lizerine aldig1 ¢ozelti, {ist kisma tagindiginda Taylor konisi olusumu
takiben toplayiciya ulagmaktadir. Gegis sirasinda ¢oziicli ucgarak toplayicida nanolifler

toplanmaya baglamaktadir (Jirsak ve ark., 2003; Yilmaz, 2011)

]

Sekil 1.19. Silindirli elektro ¢ekim cihazi (Yilmaz, 2011)

Elektro ¢ekim isleminde tiretilen lifler metal, yar1 iletken ve yalitkan toplayicilarda
toplanabilirler. Elektro ¢cekim cihazinda toplayicilar daha diizgiin bir nanolif yiizey olusumu
icin farkli yollarla modifiye edilmistir. Genel kullanim olarak, diiz plaka, 1zgara veya

cerceveler kullanilmaktadir (Yilmaz, 2011).

1.3.2. Elektro cekim prosesinin modellenmesi

Elektro ¢ekim prosesindeki asamalar su sekilde ifade edilebilir (Sekil 5.3):

Damlacik olusumu,

Taylor konisi olusumu,

Elektro ¢ekim jetinin olusumu,

Kararli bolgede jetin uzamasi,

Kararsiz bolgenin olugsmasi (whipping instability)
Lif formunda katilasmasi (Selbes, 2013)

o ok~ wnE

Damlacik olusumu; Elektro ¢ekim metodunun ilk agsamasinda eriyik ya da ¢ozelti
bi¢imindeki s1vi polimer bir igne ucundan ¢ok diisiik bir hizda beslenmektedir. Herhangi bir

elektrik alan uygulanmadigi durumda kilcal boru ucunda bir damlacik olusur ve yer
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¢ekiminin etkisi ile damlacik diiser. Bu durumda damlaciga etki eden sadece iki kuvvet
vardir. Bunlardan biri stvinin yiizey gerilimi digeri yer ¢ekimi kuvvetidir (Andrady, 2008).
Polimer beslemek icin genellikle perkiizyon pompasi kullanilir. Perkiizyon pompasinda

polimer ¢ozeltisi besleme hiz1i mL/dk veya mL/h seklinde ayarlanir.

Taylor konisi olusumu; igne ucunda duran ¢dzelti damlacigi, uygulanan voltaj
kritik bir voltaj degere ulasana kadar kiire formunda bulunmaktadir (Sekil 5.4a,b,c). Voltaj
arttirilarak kritik bir degere ulastigi anda, elektrostatik kuvvetler yardimiyla yiizey gerilimi
ve yercekimi kuvvetlerine esitlenir. Polimer damlas1 bi¢im degistirerek koni bi¢imini alir,
koni agis1 50°°dir (Sekil 1.20d). Bu koniye Taylor konisi denir (Kozanoglu, 2006). Taylor,
elektrik alan igindeki viskoz sivinin bu agida konik formdayken ylizey gerilimi ile
elektrostatik kuvvetlerin denge halinde oldugunu gostermistir (Huang ve ark., 2003). Farkli
¢ozelti ve eriyikler i¢in bu deger farkli olabilir (Andrady, 2008).

a b ) c 2 ; d

Sekil 1.20. a, b, ¢) Polimer damlaciginin taylor konisi formuna gegisi, d) Damlacik
formunun degisimi (Kozanoglu, 2006)

Jet olusumu; Polimer damlacigi Taylor konisi bi¢imi aldiktan sonra gerilimdeki ¢cok
kiigiik bir artigla birlikte koni ucundan bir jet fiskirmaktadir (Sekil 1.21) (Kozanoglu, 2006;
Andrady, 2008).

Sekil 1.21. e) Polimer jetinin fiskirmasi, f) Polimer jetinin olusumu (Kozanoglu, 2006)

Kararh bélgede jetin uzamasi; Uygulanan voltaj degeri kritik voltaj degerini
gectiginde polimer ¢ozeltisinde aninden jetin baslangici gergeklesmektedir. Jetin toplayiciya
ulagsmasinda meydana gelen polimer jetinin yiizeyindeki yliklerin coulomb itme kuvvetleri
eksenel bir bilesime sahip olmaktadir. Yapilan akigskan hiz1 6l¢timlerinde Taylor konisinden

uzaklastik¢a jet hizinin yani sira jet hizinin varyansi da artis gostermektedir. Yani Taylor
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konisinden bas gosteren jet, gittikce hizlanarak bir miiddet lineer bir yolda seyretmektedir.
Buna bagli olarak jet capi, ¢Oziiciiniin buharlagmaya baslamasi ve jetteki uzama hizla
diismektedir. Jetin incelmesi ile jetin kiitledeki yiizey alami artarken jetin birim alandaki

yiizey yiikii azalmaktadir (Ustiindag 2009; Selbes, 2013)

Kararsiz bolgenin olusmasi; Bu asamada cesitli kararsizliklar olusur. Bir miktar
mesafe sonrasinda koniden ¢ikan jet toplayiciya dogru, jetin iginde bulunan yiikler sebebiyle
itici elektrostatik kuvvetlere baglh olarak hizla uzamaya devam etmektedir. Ardindan jetin
bircok baska jete bu biikiilme kararsizligindan o6tiirii ayrildigina inanilmaktadir. Jetin ayni
anda uzamasi nedeniyle lif ¢apinin kiigiilmesi ve ¢oOziiciiniin buharlasmasiyla da yiizey
alanini artmasi gergeklesmektedir. Whipping kararsizligi olarak bilinen durum, jet ¢apinin

azalmasina sebep olmustur (Cakmake¢1 2009; Dogan, 2013)

Lif formunda katilasma; Polimer jetinin kararsiz bolgede ilerlemesine bagli olarak
jet alani inanilmaz derecede artmakta ve bu esnada cozelti icerisindeki ¢Oziiciiniin
buharlagsmas1 gerceklesmektedir. Jetin kararsiz bolgeden gectigi siire¢ ayni zamanda
¢Oziiciinlin buharlagsma hiz1 ile kontrol edilmektedir. Yiiksek buharlasma hizina sahip bir
¢oziicli kullanilmasi ile whipping kararsizlig1 daha kisa siirecek ve daha kalin nanolifler elde
edilecektir. Kullanilan ¢6ziicliniin buharlasma hizi, lif ¢apini kontrol etmekte 6nemli bir
etkendir. Coziicii se¢iminin uygunlugu ve optimum proses parametreleri ile ultra ince

nanoliflerin iiretilmesi saglanmaktadir (Ustiindag 2009; Dogan, 2013)

1.3.3. Elektro ¢ekim islemine etki eden parametreler

Elektro ¢ekim isleminde iiretilen liflerin ¢api, morfolojisi, konumlamasi, dagilimi
gibi istenen oOzellikleri saglayabilmek i¢in ancak proses parametrelerinin iyi bilinmesi
gerekir. Fakat prosese etki eden ¢ok sayida parametre oldugundan proses kontrolii giigtiir.
Istenen  ozellikleri saglayabilmek icin kontrollii bir elektro g¢ekim islemi
gergeklestirilmelidir. Elektro ¢ekim yontemi, basit ve ucuz bir nanolif iretim yontemi olarak
avantajli olmasina ragmen prosese etki eden bir ¢ok parametre oldugundan kontrol edilmesi

oldukga zor olan bir yontemdir (Selbes, 2013).

Elektro ¢ekim prosesine etki eden parametreler baslica ii¢ boliimde incelenebilir.
Bunlar ¢ozelti parametreleri, proses parametreleri ve ortam parametreleridir. Cozelti
parametreleri polimer ¢ozeltisinin 6zelligiyle ilgilidir. Proses parametreleri elektro ¢ekim

cihazi ve deney parametreleriyle yakindan iliskilidir (Cizelge 1.4) (Selbes, 2013).

33



Cizelge 1.4. Elektro ¢ekim prosesine etki eden parametreler

Cozelti parametreleri Proses parametreleri  Ortam parametreleri
Molekiil agirhigr ve viskozite ~ Uygulanan voltaj Rutubet
Yiizey gerilimi Cozelti besleme hizi Atmosfer tipi
Elektrik iletkenligi Toplayic tipi
Diize ¢ap1

Toplayici-diize mesafesi

1.3.3.1. Cozelti parametreleri
Polimer ¢ozeltisinin 6zellikleri, elektro ¢ekim prosesini ve olusan lif 6zelliklerini
etkileyen en dnemli parametredir. Cozelti parametreleri, polimerin molekiil agirligi, yiizey

gerilimi, polimer ¢ozeltisinin elektrik iletkenligi ve dielektrik 6zelligidir (Selbes, 2013).

Molekiil agirligy ve viskozite

(Cozelti viskozitesini etkileyen faktorlerden biri, polimerin molekiil agirligidir. Ayn
polimerin farkli molekiil agirligindaki numuneleri ¢oziildiigiinde genel olarak, yiiksek
molekiil agirligina sahip polimerden elde edilen ¢ozelti, diisitk molekiil agirligina sahip
cozeltisinden daha yiiksek viskoziteye sahiptir. Yani polimerin molekiil agirhigr arttikca,

¢Ozeltinin viskozitesi de artar (Ramakrishna ve ark., 2005).

Elektro ¢ekim prosesinde polimer jeti, diize ucunda olusan Taylor konisinden
ayrildiginda toplayiciya dogru ilerlerken elektrostatik kuvvetler, Coloumb itme kuvvetleri
etkisi ile uzar ve gerilir. Cozelti gerildiginde elektrikle hareket eden polimer jetinde
kopmalarin olmasin1 6nleyen ve boylece siirekli bir ¢ozelti jetinin olusmasini saglayan etken,
molekiil zincirlerinin karmagikligidir. Yani, monomerik polimer ¢ozeltisinden elektro cekim

ile nanolif elde etmek miimkiin degildir (Ramakrishna ve ark., 2005).

(Cozeltinin viskozitesine etki eden diger bir Onemli faktér ise polimer
konsantrasyonudur. Molekiil agirliginin artirilmasina benzer olarak, konsantrasyonun
yiikselmesi de polimer zincir karmasikliginin artmasina ve boylece elektro ¢ekim siirecinde
jet siirekliliginin saglanmasina sebep olur (Ramakrishna ve ark., 2005). Konsantrasyondaki
artisla, elde edilen nanoliflerdeki boncuk olusumu azalirken boncuk sekilleri de kiiresel
formdan yassi1 forma dogru degisirler (Kozanoglu, 2006). Ancak buna ragmen elektro ¢ekim
prosesi i¢cin minimum polimer zinciri karmasikligi ve dolayisiyla minimum viskozite
gereklidir. Cok yliksek viskozite, ¢ozeltinin diizeden pompalanmasini zorlastiracaktir.
Ayrica ¢ok yiiksek viskozite, daha elektro ¢ekim baslamadan ¢6zeltinin diizenin ucunda

kurumasina sebep olabilmektedir (Ramakrishna ve ark., 2005; Selbes, 2013). Artan viskozite
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ile lif caplar1 da artar. Bu durum muhtemelen ¢6zeltinin jetteki yiikler nedeniyle gerilmeye

kars1 direncinin artmasina baglidir (Ramakrishna ve ark., 2005).

Yiiksek viskozitenin diger bir etkisi de kiigiik toplanma alanmidir. Artan viskozite,
jetin whipping kararsizligin1 6nleyebilir. Bu durumda jetin izledigi yol azalir, olusan lifler
daha kiigtik bir alana yayilir. Jetin izledigi yolun azalmasiyla, ¢ozeltinin daha az uzamasina
ve daha biiyiik ¢aplarda lifler olusmasina sebep olur (Ramakrishna ve ark., 2005; Selbes,
2013).

Yiizey gerilimi
Elektro ¢ekimin baslayabilmesi i¢in, elektriksel olarak yiliklenen ¢ozeltinin, yiizey

gerilimini yenmesi gerekir. Yiizey gerilimi, bir sivinin birim kiitlesindeki ylizey alanini
azaltma etkisine sahiptir. Yiizey gerilimine bagli olarak serbest ¢6ziicii molekiillerinin
konsantrasyonu yliksek oldugunda, ¢oziicli molekiillerinin bir araya toplanma ve kiiresel bir
sekil alma egilimi artacaktir. Bu durumda, polimer jeti toplayici plakaya dogru ilerlerken
yiizey gerilimi, jet boyunca boncuklar olusmasina neden olabilmektedir. Yiiksek viskozite,
polimer molekiilleri ve ¢oziicii arasinda daha ¢ok etkilesim anlamina gelir ve bdylece
yiiklerin etkisi ile ¢ozelti gerildiginde ¢6ziicli molekiilleri, karmasik polimer molekiillerine
yayillmaya ydnelecek ve bu sekilde ylizey geriliminin etkisi altinda ¢6ziicli molekiillerinin

bir araya toplanma egilimi azalacaktir (Ramakrishna ve ark., 2005).

Diizgiin nanoliflerin olusumunu desteklemek icin elektro ¢ekim cozeltisine diisiik
yiizey gerilimine sahip etanol gibi ¢oziiciiler ilave edilebilmektedir. Yiizey gerilimini
diistirmenin diger bir yolu ise ¢ozeltiye ylizey aktif madde ilave etmekle saglanabilmektedir.
Yiizey aktif madde ilavesi ile daha homojen lifler elde edilebilir. Cozeltiye, ince toz halinde,
coziinmeyen bir yiizey aktif madde ilave edildiginde dahi, lif morfolojisi gelistirilir

(Ramakrishna ve ark., 2005; Selbes, 2013)

Cozeltinin iletkenligi

Elektro ¢ekim prosesinde ¢ozelti, ylizeyindeki yiiklerin itmesi sayesinde gerilir. Eger
¢Ozeltinin iletkenligi artirilirsa, elektro ¢ekim jetinde daha fazla yilik tasinabilmektedir.
Cozelti iletkenligi, iyon ilavesi ile artirilabilmektedir. Bunun disinda, pek ¢ok ilag ve protein,
suda ¢o6ziindiigiinde iyon olusturur. Eger ¢ozelti tamamen gerilmezse, boncuklanmalar
olusacaktir. Bu nedenle, ¢ozeltiye cok az miktarda tuz ya da polielektrod ilave edildiginde,
¢Ozeltinin tagidigr yiikler artacak ve ¢ozeltinin gerilmesini artiracaktir. Sonug olarak, diizgiin

lifler olusacaktir. Cozeltinin gerilmesinin artirilmasi, daha kiiclik ¢aplarda lifler elde etmeyi
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saglar. Ancak lif ¢apindaki diisiistin bir limiti vardir. Cozelti gerilirken, yiiklerin coloumb
kuvvetine kars1, biiyiik bir viskoelastik kuvvet olusacaktir (Ramakrishna ve ark., 2005). Iyon
varligi ile ¢ozelti iletkenligi artirildiginda, elektro ¢ekimin olugmasi igin gereken kritik voltaj
da diiser. Artan yliklerin diger bir etkisi de, daha yiliksek whipping kararsizligidir. Bunun
sonucu olarak da liflerin toplanma alan1 artar. Bu durumda jet yolu artacagindan daha kiigiik

lifler elde edilmektedir (Ramakrishna ve ark., 2005).

Elektrik iletkenligi her ne kadar elektro ¢cekim prosesi i¢in avantaj saglasa da belirli
bir sinirdan sonra prosesi giiglestiren hatta imkansiz kilan bir etkiye sahiptir. Elektro ¢ekim
isleminde ¢ok yiiksek ¢ozelti iletkenligi degerlerinde diize ucundaki damlacikta bulunan
yiikleri muhafaza etmek oldukea giiclesmektedir. Bu durum koni olusumunu etkilemektedir.
Cozelti iletkenligi arttikga klasik jet ve koni modeli degisir ve yerine ¢oklu-jet olusumu
goriilebilmektedir. Bu nedenle iletkenligi ¢ok yiiksek olan ¢ozeltilerle ¢alisirken jet ve koni

olusumu goriilmeyebilir (Ustiindag ve Karaca, 2009; Selbes, 2013)

1.3.3.2. Proses parametreleri

Elektro ¢ekim prosesini etkileyen proses parametreleri, ¢ozelti 6zelligini etkileyen
ikinci 6nemli parametre grubudur. Proses parametreleri ¢ozelti besleme, uygulanan voltaj,
hiz1, ¢ozelti sicaklifi, diize ¢api, toplayict tipi, ve diize-toplayict aras1t mesafedir (Selbes,
2013).

Uyqgulanan voltaj

Voltaj uygulandiginda, elde edilen elektrik alan, jetin gerilmesine ve hizlanmasina
etki eder. Daha yiiksek voltaj uygulandiginda, jet i¢indeki coloumb kuvvetlerinin de fazla
olmasma bagl olarak, ¢ozelti daha fazla gerilecektir. Bu durum, lif ¢apinin azalmasini
sagladig1 gibi aym1 zamanda ¢oziicliniin daha hizli buharlagsmasina neden olarak daha kuru
liflerin elde edilmesini saglar. Diisiik viskozitelerde ¢ozelti kullanildiginda yiiksek voltaj
uygulanmasi, elektro ¢ekim siiresince ikincil jet olusumunu saglayabilir. Bu da, lif capinda
azalmaya neden olmaktadir. Lif capini etkileyebilecek bir baska faktor ise elektro ¢ekim
jetinin ugus siiresi yani havada ilerleme siiresidir. Uzun bir ugus siiresi, toplayiciya
ulagsmadan Once, liflerin gerilmesi ve uzamasi i¢in zaman saglar (Ramakrishna ve ark.,

2005).

Voltaj arttikca jet lizerindeki elektrostatik itme kuvvetlerinin de artmasi sonucu elde
edilen lif ¢ap1 kiiciiliir ve genel olarak boncuk olusumu azalir (Ramakrishna ve ark., 2005).

Ancak cok yiiksek voltajlarda Taylor konisinin igne igerisine geri cekilmesi ile jet
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kararsizliginda artig goriilebilir ve bunun bir sonucu olarak da boncuk olusumunda artig
goriilebilir (Deitzel ve ark., 2001). Belirli bir degere kadar voltaj artist ile boncuk olusumu
azalirken boncuk sekilleri kiiresel formdan yass1 forma gelirler. Ancak voltajin daha fazla
artmasi ile boncuklar tekrar kiiresel forma yaklasir. Yani uygulanan voltajin da bir {ist limiti

olmalidir (Selbes, 2013).

Cozelti besleme hizi

Besleme hizi, elektro ¢ekim igin kullanilabilir ¢6zelti miktarin1 tanimlar. Taylor
konisini kararli tutmak icin belirli bir gerilme ve besleme hiz1 s6z konusudur. Besleme hizi
arttiginda, diizeden c¢ekilen ¢ozeltinin hacmi arttifindan lif ¢apinda ya da boncuk
boyutlarinda artis gerceklesir. Ancak, yiiksek besleme hizina bagl olarak lif capindaki
artisin da bir limiti vardir (Ramakrishna ve ark., 2005; Selbes, 2013).

Diize ucundan cekilen ¢ozelti hacminin daha fazla olmasina bagl olarak, jetin
kurumasi daha uzun zaman alir. Ayni ugus siiresinde toplanan lifler igcindeki ¢oziicii,
buharlagsmak i¢in yeterli siireyi bulamaz. Buharlagsmadan kalan bir miktar ¢oziict, lifler
toplayict tlizerinde konumlandiktan sonra buharlasacagindan liflerin birbiri ile temas ettigi
noktalarda yapismalar gergeklesebilir. Bu nedenle c¢oOzelti besleme hizi, ¢oziiclinlin
buharlagsmak i¢in yeterli zaman bulabilecegi kadar diisiik olmalidir. Ancak, elektrostatik
kuvvetlerle ¢ozeltinin toplayiciya ¢ekilme hizi, kaynaktan beslenme hizindan daha yiiksek
olursa koni stabilitesi bozulabilir ve bu da boncuk olusumuna neden olur (Deitzel ve ark.,

2001; Ramakrishna ve ark., 2005).

Cozelti sicaklign

Cozelti sicakligi, hem buharlagma hizinin artmasinda, hem de ¢6zelti viskozitesinin
diismesinde etkilidir. Diisiik viskozitelerde coloumb kuvvetleri, ¢ozelti jeti lizerinde daha
fazla gerilme kuvveti yaratacagindan daha diizgiin ve ince lifler elde etmek miimkiin
olacaktir. Ayrica, ¢ozelti sicakliginin artmasi ile polimer molekiillerinin hareketliligi
arttigindan coloumb kuvvetlerinin ¢dzelti jeti lizerindeki ¢cekim etkisi daha fazla olmaktadir
(Ramakrishna ve ark., 2005). Demir ve ark. (2002) PU nanoliflerinin elektro ¢ekim ile elde
edilmesi iizerine yaptiklari ¢alismada, yliksek ¢ozelti sicaklifinda {iretilen liflerin oda
sicakliginda tiretilen liflere nazaran daha diizgiin ve homojen oldugunu tespit etmiglerdir.
Ayrica yliksek ¢ozelti sicakliklarinda elektro ¢cekim prosesinin daha hizli gerceklestigini ve
bu durumun endiistriyel uygulamada avantaj saglayabilecegini belirtmislerdir. Ancak enzim,

protein gibi biyolojik materyallerin elektro ¢ekim ¢ozeltilerinde yiiksek sicaklik uygulamak,
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bu malzemelerde fonksiyon kaybina sebep olabilmektedir (Ramakrishna ve ark., 2005;

Selbes, 2013)

Toplayict tipi
Toplayict malzemesi kadar, sekli de elektro ¢ekim ve olusan nanoliflerin yapisi

tizerinde etkilidir. Yapilan ¢aligmalarda hareketli ve sabit pek ¢ok farkli toplayici tasarimi
uygulanmistir. En sik kullanilan toplayici, aliiminyum plakalardir. Bunun yani sira, metal
1zgaralar, donen tambur, donen disk, tasiyici bant, liggen cerceve, paralel bilezik ve sivi
banyosu, elektro ¢ekim ile olusturulan nanolifleri toplamak i¢in kullanilan malzemeler

arasindadir (Sekil 1.22) (Kozanoglu, 2006; Selbes, 2013).

(a) i
(==Y | B

(b)

Sekil 1.22. Elektro ¢cekimde kullanilan bazi toplayier tipleri;
a) sabit plaka, b) dénen tambur, ¢) dénen disk, d) paralel bilezikler, e) tasiyici bant, f) sivi
banyo, g) metal 1zgara (Ustiindag, 2009)

Elektro ¢ekimin baglayabilmesi i¢in besleme iinitesi ile toplayici arasinda bir elektrik
alan olmalidir. Pek ¢ok elektro ¢ekim diizeneginde bu elektrik alani saglayabilmek i¢in
toplayici olarak alliminyum folyo gibi iletken bir malzeme kullanilir ve bu malzeme
elektriksel olarak topraklanir. Boylece besleme iinitesi ile toplayici arasinda kararli bir

potansiyel fark olusur (Andrady, 2008).

Elektro ¢ekim prosesinde olusan liflerin toplayici tizerinde konumlanma sekli, elde
edilen yiizeyin 6zellikleri lizerinde etkili bir faktordiir. Sabit plaka iizerinde toplanan lifler,
birbiri lizerinde rastgele konumlanir. Bu rastgele konumlanma, elektro ¢cekim yontemi ile
elde edilen nanolif yiizeyin kullanim alanlarin1 sinirlandirmaktadir. Nanoliflerin potansiyel
kullanim alanlarini artirmak i¢in nanoliflerin g¢esitli oriintiilerde hizalanmasi ve bunun igin
de farkli toplayici tipleri kullanarak kontrollii nanolif konumlanmasi: saglanmaya
calisilmistir. Bu amagla donen tambur veya disk, tasiyict bant gibi hareketli toplayicilar

kullanilabilirken, paralel bilezik veya cergeveler gibi sabit toplayicilar da
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kullanilabilmektedir. Hareketli toplayicilarin doniis hizlar1 da olusan liflerin hizalanmasinda

onemli etkiye sahiptir (Ramakrishna ve ark., 2005; Selbes, 2013)

Diize capt
Cozeltinin ¢cekim bolgesine beslendigi diize, igne olarak adlandirilan kilcal borularin

i¢ ¢api, elektro ¢ekim prosesi tizerinde etkiye sahiptir. Diize ¢apinin kii¢iik olmas1 daha ince
liflerin olusmasini saglar. Diizenin i¢ ¢ap1 kiigiildiik¢e ucunda olusan damlacik daha kiiglik

capta olacagindan damlacigin yiizey gerilimi artar.

Bu durumda ayni miktarda voltaj altinda jetin baslayabilmesi i¢in daha fazla coloumb
itme kuvveti gerekir ve jetin ivmesi diiser. Dolayisiyla jetin toplayiciya ulasmadan once
havada ilerledigi ve gerildigi siire uzayacagindan daha ince lifler olusur. Ancak ¢ok kiiciik
diize ¢aplar1 ¢ozeltinin piiskiirtiilmesini zorlastirarak tikanmalara neden olarak ve boncuk

olusumunu artirmaktadir (Selbes, 2013).

Toplayici ile diize arasindaki mesafe

Elektro ¢ekim islemi toplayici ile diize arasindaki bolgede gergeklesir. Bu bolgede

diizeden ¢ikan jet incelerek, ¢oziicli buharlagir.

Polimer jetinin toplayiciya ulasana kadar havada gegirdigi ugus siiresi ve elektrik
alan kuvveti, elektro ¢ekim prosesini ve olusan lifleri etkileyen faktorlerdir. Diize ile
toplayict arasindaki mesafe degistirilerek hem ugus siliresi hem elektrik alan kuvveti
degistirilmis olur. Ayrica, toplayici ile diize arasindaki mesafe azaltildiginda elektrik alan
kuvveti artacak ve dolayisiyla jet hiz1 yiikselecektir. Boylece, polimer jeti toplayiciya daha
erken ulasacaktir. Serbest nanolif olusumu i¢in jetin ugus siiresi, ¢oziicliniin buharlagmasina
yetecek kadar uzun olmalidir. Mesafe oldukca kisaldiginda bu siire azalacak, ¢oziiciiniin
tamami buharlasmadigr i¢in liflerin temas noktalarinda yapismalar goriilecektir

(Ramakrishna ve ark., 2005).

Ramakrishna ve ark. (2005) elektro ¢ekim mesafesinin kiiciik bir miktar
degismesiyle lif ¢apini ve morfolojisini etkilemeyecegini, mesafenin ¢ok kiigiik olmasi
durumunda elektro ¢ekim yerine zerrecik olusarak lif yerine boncuklar meydana geldigini
sOylemistir. Ayutsede ve ark. (2005) mesafenin artmasiyla elektrostatik ¢ekim giiciiniin
azaldigini, jetin daha fazla ugus zamani bulacagini bdylece daha ince pargalara ayrilacagini,
bdylece daha kiiciik ¢apa sahip nanoliflerin olustugunu gozlemistir. Lee ve arkadaglari ise,

Ayutsede ve ekibinin tam tersi bir tezi savunarak, artan mesafe ile ¢ekim giiciiniin
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azalacagmi boylece daha biiylikk c¢apa sahip nanoliflerin olusacagini belirtmistir

(Ramakrishna ve ark., 2005; Selbes, 2013).

1.3.3.3. Ortam parametreleri

Polimer jetinin bulundugu ortamin nemliligi, atmosfer tipi ve basinci, liflerin yapisi
tizerinde etkili faktdrlerdir. Ortamin yiiksek nemi, 6zellikle ugucu bir ¢odziicii ile hazirlanan
cozeltilerin elektro ¢ekimden elde edilen liflerin morfolojisi tizerinde etkilidir. Polistilfon-
THF polimer ¢ozeltisi ile yapilan bir calismada, %50°nin altindaki bagil nemde lif
yiizeylerinin diizgiin oldugu, ancak nem miktar1 artinca lif yiizeyinde dairesel gozenekler
olustugu ve rutubet miktar: arttikga gozenek boyutlarinin arttigi tespit edilmistir. Ayrica
bagil nem, c¢oziiclinliin ugma hizin1 da belirler. Cok diisiikk bagil nemde ¢oziicli cok hizl
buharlasabilmektedir. ~Hatta buharlasma, ¢6zelti henliz  diizenin  ucundayken
gerceklesebilmekte ve diize ucunda katilasma meydana gelmektedir. Bu durum tikanmalara
yol agar ve elektro ¢ekimi engeller (Ramakrishna ve ark., 2005). Literatiirde ortamin bagil
nemi ile olusan lif ¢aplart arasindaki iligskinin incelendigi ¢alismalarda, nem arttikga elde
edilen lif caplarinda da artis oldugu gozlemlenmistir. Yani bagil nemin artisi, jetin incelmesi

icin gereken elektrik alan kuvvetini azaltmaktadir (Kozanoglu, 2006; Selbes, 2013).

Elektro ¢cekimin gerceklestigi ortamdaki havanin bilesimi de 6nemlidir. Ciinkii bazi
gazlar yiiksek elektrik alan altinda farkli davramslar sergilerler. Ornegin helyum gazi,
elektrik alanini bozar, elektro ¢cekimi engeller. Ortamdaki hava basincinin azalmasi ile damla
disartya dogru kolayca akacagindan kararli bir elektro ¢ekim yapilamaz. Cok diisiik
basinglarda damlacikta kabarciklar goriliir, diger yandan hava yetersizliginden dolay1

elektrik arki olabilir (Ramakrishna ve ark., 2005; Selbes, 2013)

1.3.3.4. Isleme etki eden parametrelerin analizi
Elektro ¢ekim cihazi farkli alanlari igeren disiplinler arasi bir yontemdir. Bu nedenle
cihaz lzerinde calisilirken karsilagilan problemler ve ¢6ziim yollar1 tiim hatlariyla

diistintiilmelidir.

Cizelge 1.5°te Elektro ¢ekim cihazinda karsilasilan problemler, sebepleri ve ¢oziim
onerileri verilmistir. Burada verilen bilgilerin bir kismi elektro ¢ekim islemine etki eden
parametreler boliimiinden derlenmis (Kirist1, 2010; Selbes, 2013; Dogan, 2013) bir kismu ise

deneysel ¢alismalar sirasinda elde edilen verilerden elde edilmistir.
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Cizelge 1.5. Elektro ¢ekim cihazinda karsilagilan problemler, sebepleri, ¢6ziim Onerileri

Karsilasilan Problemler

Sebepleri

Céziim Onerileri

Boncuklasmanmn artmasi

Cozelti konsatrasyonunun
fazla olmasi

Konsantrasyon
diisiiriilmelidir, ¢ozelti
sicakligr diisiiriilmelidir

Jetin kesikli beslemesi

Konsantrasyon arttirilmalidir

Yiiksek molekiil agirlig
polimer kullanimi

Diisiik molekiil agirlikli
polimer kullanilmalidir

Cozelti iletkenliginin diisiik
olmasi

Cozelti iletkenligi
arttirilmalidir

Diisiik voltaj

Voltaj arttirilmalidir

Lif ¢caplarmmin biiyiik olmast

Cok yiiksek voltaj Voltaj diistiriilmelidir

Yiiksek konsantrasyon Kons &.I‘ntrasyo.n
diisiiriilmelidir

Yiiksek voltaj kullanimi Voltaj diistiriilmelidir
Kiiciik lif ¢apr i¢in daha

Yiizey aktif madde kullanim1  yiizey aktif madde
kullanilmali

= -, . " Cozelti iletkenligi
Diistik ¢ozelti iletkenligi acttor lmalichr

Yiiksek besleme hizi

Besleme hiz1 disiiriilmelidir

Diize-igne ¢apinin biiyiik
olmasi

Kiiciik ¢apli diize-igne
kullanilmalidir

Igne ucu-toplayici arast
mesafenin diisiik olmasi

Mesafe arttirilmalidir.

Ortamda ki bagil nemin fazla

Ortamda ki bagil nem

olmasi diisiiriilmelidir
. . Diistik besleme hizi Besleme hizi arttirilmalidir
Diize ucunda ¢ozeltinin
. Konsantrasyon
kurumasi Yiiksek konsantrasyon SRR
diisiiriilmelidir

Kiiciik toplama alam

Igne ucu-toplayici arasi
mesafenin diisiik olmasi

Mesafe arttirilmalidir

Cozelti iletkenliginin diisiik

Cozelti iletkenligi

olmasi arttirmalidir
Kiiciik ¢apl diize kullanimi Bilyik capl diize
. . kullanilmalidir
Diizgiin olmayan nanolif PrI— —
olusumu o Du§uk ylizey gqullmlne
Yiiksek yiizey gerilimi sahip yiizey aktif madde

veya etanol kullanilabilir

Lif yerine zerrecik olusumu

Igne ucu-toplayici arasi
mesafenin ¢ok diisiik olmas1

Mesafe arttirilmalidir

Taylor konisi olugmadan jet
olusumu

Diisiik konsantrasyon

Konsantrasyon arttirilmalidir

Taylor konisi yerine ¢oklu jet
olusumu

Cozelti iletkenliginin yiiksek
olmasi

Cozelti iletkenligi
diisiiriilmelidir

Ikincil jet olusumu

Yiiksek Voltaj

Voltaj diistirtilmelidir

Boncuk biiyiikliigiiniin
artmasi

Yiiksek besleme hizi

Besleme hiz1 disiiriilmelidir

Jetin kesikli beslemesi

Diisiik konsantrasyon

Konsantrasyon arttirilmalidir
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Cizelgeden gorildiigl tlizere bir problemin birden fazla sebebi ve ¢oziim Onerisi
olabilmektedir (Bkz. Cizelge 1.5). Burada dikkat edilecek nokta kritik degerdir. Her
parametre i¢in bir kritik deger oldugu soylenebilmektedir. Kritik degerin altinda veya
istinde bir deger c¢alisirken verilen problemin sebepleri ve ¢6ziim Onerileri
degisebilmektedir. Bu sebeple elektro ¢ekim cihazinda ¢alisirken parametrelerin birbiri ile

baglantili oldugu unutulmamalidir.

Karsilasilan problemin ¢6ziim 6nerisinde verilen bilgiler, kritik degerin altinda veya
iistiinde olmasma gore degisebilmektedir. Elektro ¢ekim cihazinda yeni bir ¢ozelti ile

calisirken tavsiye edilen parametre degisim siras1 Sekil 1.23’de verilmistir.

Diisiik voltajda
baslanarak igne ucu-
toplayici arast
mesafenin kontrol
edilmesi

Lif ¢cekilememesi
durumunda voltaj
arttirilarak, mesafeden
kontrol edilmesi

Mesafenin yiiksekten
baglanarak yavas bir
sekilde diistirtilmesi

Beslemenin kesiksiz

olmasi ve igne Beslemeyi voltaj ve
ucundan akma mesafeye bagl olarak
olmamasina dikkat ayarlamak
etmek

Sekil 1.23. Elektro ¢ekim cihazinda yeni bir ¢ozelti ile ¢calisirken tavsiye edilen parametre
degisim dongiisii

Lif ¢ekimi sirasinda dikkat edilecek diger bir husus ise lifin olusup olugsmamasidir.

Bu durumda elektro ¢ekim cihazinda lif attig1 goriilebilir, ancak lif olusmayabilir. Bu

durumda elde edilen yiizeylerin SEM goriintiileri alinarak kontrol edilmesi gerekmektedir.

1.4. Dokusuz Yiizey Uretimi ve Uygulama Alanlari

Dokusuz yiizey iiretim siirecinde doku olusturma ve baglamada ¢esitli teknikler
kullanilmaktadir. Bu teknikler elyafin cinsi ve {irlinlin kullanim alanlarina gore

degismektedir.
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Kesikli elyaflarda iiretim; elyaflarin hazirlanmasi ile baslayp, dokunun
olusturulmasi, dokunun sabitlenmesi, doniistiirme ve bitim islemleri ile sona ermektedir.
Kesiksiz elyaflarda ise islem polimer eriginin olusturulmasi ve elyaf iiretimi ile baslayip
sonra kesikli elyaf iiretimi ile ayn1 asamalardan ge¢mektedir. Elyafla iiretime hazir hale
geldikten sonra, tiilbent olusumu icin serilmekte ve olusan tiilbent farkli yontemler ile
birlestirilmektedir. Kesiksiz elyaftan yapilan iiretimde, elyaflarin olusumu ve tiilbentin
serilmesi ayn1 anda gerceklesmektedir. Uretilen yiizeyler, kullanilacak alana gore gesitli
bitim islemleri uygulanir, daha sonra ise kesim ve dikim igslemleri yapilarak kullanima hazir

hale getirilmektedir (Goniil, 2013)

1.4.1. Dokusuz yiizey iiretim teknikleri

Uriinlerin doku haline gelebilmesi igin ilk adim; yapilacak iiriiniin 6zelliklerinin
belirlenmesi, kullanilacak elyaflarin segilmesi, kullanilacak elyafin ozellikleri dikkate
alinarak harman yapilmasidir. Doku olusturma boéliimiinde, elyaf veya flament serilerek bir
tabaka haline getirilir. Kullanilan hammadde kesik elyaf, graniillii tanecikler veya ¢ozelti
seklinde olabilir. Doku olusturma teknigi se¢imi, hammaddenin yapisina bakilarak
yapilabilmektedir. Elyaf kesikli halde ise; kuru serme tekniklerden mekanik serme, havali
serme ve bunlarin kombinasyonu olan mekanik ve havali serme islemlerinden biri
kullanilmaktadir. Kesiksiz elyaf serme tekniginde ise; sonsuz elyaf serme, eriyikten
puskiirtme ve elektrostatik serme tekniklerinden biri kullanilmaktadir Bahsedilen doku

olusturma teknikleri asagida agiklanmistir (Kalabek, 2004; Cingik, 2010; Goniil, 2013)

1.4.1.1. Mekanik serme (carding) teknigi

Tekstil endiistrisinde en ¢ok kullanilan doku serme tekniklerden biridir. Mekanik
yolla elde edilmis tiilbent esasli dokusuz yiizeyleri (nonwoven) ii¢ tabaka halinde incelemek
miimkiindiir. Birinci tabaka iist yiizey, ikinci orta veya dolgu tabakasi, {iciincii ise tasiyici
(taban) tabakasidir. Fakat uygulamada iki tabakli olanlarina da rastlamak miimkiindiir.
Mekanik serme tekniginde balya halindeki elyaflar iiriin 6zelligine gore ince agma, kaba
acma islemleri gerceklestirildikten sonra taranarak elyaflar paralel hale getirilmektedir

(Goniil, 2013). Mekanik serme isleminin sematik goriintiisii Sekil 1.24’te verilmistir.
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) Besleme Ayagi
Balya A
Besleme ~ 8 %
' / Taraklama
3 /.e‘\‘ Kurutma
Emdirme I ‘ /
Baglayici <
(Binder) /
Sarmm .

Sekil 1.24. Mekanik serme isleminin sematik goriiniimii (Edena, 2016a’dan degistirilerek)

1.4.1.2. Havah serme (air-laid) teknigi

Havali serme teknigi, hava akimi ile beslenen elyaflarin delikli emme tamburu
(bicimlendirme baglig1) lizerine vakumlama yapilarak biriktirilmesine dayanmaktadir. Bu
makinede kisa elyaflar once darbeli milden gegirilerek agilir ve tek lif haline
doniistiiriilmektedir. Ayni zamanda bir kanaldan hava akimi ile eriyebilir lifler
beslenmektedir. Hava akimi ile kanal igerisinde tasinirken tek lifler ve eriyebilir lifler
karismaktadir. Burada big¢imlendirme baslig1 tiizerine gelen karisim bicimlendirme
basliginda vakum ile emilerek doku olusmakta ve olusan doku birlestirme iinitesine sevk
edilmektedir (Sekil 1.25). Havali serme tekniginde ¢ok kisa elyaflar ile ¢aligabilmektedir.
Bu teknikle, daha az dokiintii olusmaktadir ve daha yumusak dokular yapilabilmektedir.
Bunun yani sira enerji tiiketimi yiiksek ve elyafin iyi acilmamasi gibi dezavantajlar
bulunmaktadir. Bu yontem ile elde edilen dokusuz ylizeyler saglik ve temizlik alanlarinda

kullanilmaktadir (Onan, 2010; Goniil, 2013).

Bigimlendirme

Kisa Lif Besleme .
Baghg

Darbeli Mil
Hava Cikis1

Eriyebilir Lif
\ Besleme

v {,\‘5,

Kompaktor
Hareketli
Tel Orgii

Hava i¢inde
Beslenen Lifler

Sonraki
Birlestirme

Sekil 1.25. Havali serme tekniginin sematik goriiniimii (Edena, 2016a’dan degistirilerek)

44



1.4.1.3. Sulu serme (wet-laid) teknigi

Sulu serme tekniginde, 2-30 m uzunlugundaki elyaflar ¢esitli kimyevi malzemeler
kullanilarak su ile karistirilmakta ve homojen halde bulunan karisim elde edilmektedir. Elde
edilen elyaf ve su karigimi bir sistem ile karigtirilmakta ve hareketli vakum bandi tizerine
doku olusturulmaktadir. Ayn1 zamanda doku iizerinde kalan fazla su hareketli bandin
deliklerinden uzaklastirilmaktadir. Doku olusumundan hemen sonra sabitleme i¢in doku
lizerine baglayici piskiirtiilmektedir. Olusan doku sicak silindirlerden gegerek kurutulmakta
ve baglayicinin dokuyu bir arada tutmasini saglamaktadir. Kurutma ¢ikisinda olusan doku
silindire sarilmaktadir (Sekil 1.26). Sulu serme yontemi ¢ok hizli bir teknik olmakla birlikte
kurutma isleminde yiiksek miktarda enerjiye ihtiya¢ duyuldugundan ekonomik degildir
(Turbak, 1993; Goniil, 2013).

Elyaf su

% Elyafve Su

—- Karigim Dokusuz Yiizey

| Olusumu
Kimyasal
Baglayici
% Emdirme
Fazla Suyun ’
Uzaklastirilmasi d

(‘ Sarim

N

Sekil 1.26. Sulu serme tekniginin sematik goriinimii (Edena, 2016a’dan degistirilerek)

Kurutma

1.4.1.4. Elektrostatik serme teknigi
Elektrostatik serme teknigi, elektrik akimi ile kutuplastirilarak elektrostatik olarak

sarj edilen karsiliklt iki elektrod arasinda, elektrostatik alan iginde bulunan kuvvet
yardimiyla polimer eriyigini life donistliriilmesi ve doku olusturulmast esasina
dayanmaktadir (Sekil 1.27). Polimer eriyiginden elektrostatik alan i¢cinde elde edilen lifler,
diizleme dik sekilde biriktirici ylizey lizerine toplanir ve doku haline getirilmektedir (Goniil,

2013).



Q
Ko sl

<—— Biriktirici

Polimer
eriyigi

<
Jet
" 2 =
Yiksek >
voltaj N
L Filtre

kaynagi

Sekil 1.27. Elektro statik serme tekniginin sematik goriiniimii (Goniil, 2013)

1.4.1.5. Ani olarak doku olusturma teknigi

Yiiksek yogunluga sahip polimer ¢oziicii igerisinde ¢oziiniir ve sabit basing altinda
bir kap icerisine piiskiirtiilmektedir. Polimer iizerindeki ¢oziicii, kap igerisinde karsilastig
sicak hava ile hizla buharlagsmaktadir. Polimer lif formunda katilasip devamli bir elyaf y1gim
halinde toplanmaktadir. Olusan elyaf yigimi bir toplayict iizerinde doku olusturmaktadir

(Goniil, 2013).

1.4.1.6. Sonsuz elyaf serme (spunbond) teknigi

Dokusuz yiizey olusturma yontemlerinin icerisinde en ¢ok kullanilan yontemdir. Bu
yontemde lif olusumu ile dokusuz ylizey olusumu ayni anda gerceklestirilmektedir. Bu
yontemde bir kanaldan beslenen polimer 1s1 ile eritilir ve diizelerden sabit basing ile
puskiirtiilmektedir. Lifler yonlendirilen soguk hava ile sogutulmakta ve liflerin yonlenmesini
saglamak i¢in bir miktar ¢ekim islemine tabi tutulmaktadir. Cekim isleminden sonra basingh
hava ile lifler dagitilir ve tasiyici bant {izerine rastgele toplanmasi saglanmaktadir. Olusan
dokusuz yiizey kabartma silindirlerinden gegerek yiizey sabitlenmektedir (Sekil 1.28).
Tercihe gore 1s1l veya kimyasal islem uygulanabilmektedir (Cingik, 2010; Tiyek ve ark.,
2014).

Spunbond yontemi ile sert ve cok agir yapilardan oldukga esnek ve hafif yapilara
kadar cesitli ozelliklere sahip farkli dokular elde etmek miimkiindiir. Dokuma, 6rme, ve
diger dokusuz yiizeyler ile kiyaslandiginda aymi agirlikta yiiksek mukavemet
gostermektedir. Bosluklu yapisindan dolayi yiiksek su emicilik kapasiteleri vardir. Dokusuz
yiizeyde lif dagilimindan dolayr mukavemet tiim yonlerde aymidir. Dokiimliiliik 6zelligi
diisiiktiir. Rahatlik hissi veren bir yapida olmasi ve kuru kalmasi kullanimini artirmaktadir

(Jeon, 2001; Onan, 2010).
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Egirme Bashdi

Erimig Polimer [ra— (Duze)

Sogutucu :

Hava

Kesintisiz Lifler

Sertlestirme
Haznesi

Venturi Tip

(Dagitici Hava)

Basingh ———

Hava
Yiksek Hizda Kebia
-~ Hava Akimi

Tasiyici Bant
\

>
Hareket Yonu

Emis Kutusu Sanm Silindiri

Emis | Egzoz
Sekil 1.28. Sonsuz elyaf serme tekniginin sematik goriiniimii (Shinwa, 2015b’den
degitirilerek)

1.4.1.7. Eriyikten piiskiirtme (meltbown) teknigi

Yontemin esast; polimer bir ekstruderden beslenir, burada 1s1 ile eritilip siv1 hale
gelmektedir. Sivi haldeki polimer bazi filtrelerden gectikten sonra pompa araciligiyla
karistirict bolgeye iletilir, bu islem ile homojenligin saglanmas1 amaglanmaktadir. Karistirict
kismindan gegen erimis polimer diizelerden sabit basing altinda piiskiirtiillmektedir. Diize
cikiginda polimer eriyigi sicak hava ile liflenerek inceltilmesi saglanmaktadir. Sicak hava ile
karsilasan polimer katilagsmakta ve lif formunda tasiyici bant iizerine toplanmaktadir. Olusan
dokusuz yiizey kalender silindirleri arasindan geg¢irilerek sabitlenir ve levende sarilmaktadir.
Bu yontemin bilinen eriyikten ¢ekim sisteminden farki sahip oldugu diize sistemidir. Bu
teknikte diizenin enine uzunlugu yaklasik 150 — 300 cm arasinda degismektedir (Kozanoglu,
20006). Eriyikten piliskiirtme yonteminin sematik gdsterimi Sekil 1.29°da verilmistir.

Erimig Polimer

—_— Dize

Yiksek Sicakliktaki

Basingl Hav: S N Sanm Silindiri
g Ad Yapi

. 4

Tasiyici Bant

@

Hareket Yoni

Emis / Egzoz

Sekil 1.29. Eriyik piiskiirtme tekniginin sematik goriiniimii (Shinwa, 2015a’dan
degistirilerek)
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Meltblown prosesinin, kiiciik ¢apli lif {iretimi yapmak amaciyla dokusuz yiizey
olusturmada kullanilan yaygin bir yontemdir. Bu yontem ile iiretilen dokusuz yiizeyler diger
yontemlere kiyasla daha yumusak bir tuse 6zelligi gostermesi ile beraber gézeneklilik ve
seffaflik oOzelligi liflerin farkli c¢aplarda olusumundan dolayr yer yer farklilik
gosterebilmektedir (Dahiya ve ark. 2004, Hagewood, 2004). Eriyikten piiskiirtme teknigi ile
elde edilen dokusuz yiizeyler; yiiz maskeleri, ameliyat eldivenleri, steril sargilar, tek
kullanimlik onliikler, yetiskinler i¢in kullanilan emici {riinler ve bayanlarin kullandigi
pedler, sivi gemi torbalari, solunum koruma iiriinleri, sigara filtreleri ve baz1 6zel HEPA

filtrelerinde kullanilmaktadir (Goniil, 2013).

1.4.2. Dokusuz yiizeylerde doku baglama (sabitleme) teknikleri

Kesikli ve kesiksiz elyafdan yapilan tiilbent esasli dokusuz ylizey iretiminde,
tiretilen drtinlerin ~ 6zellikleri bazi  kullanim alanlarinda ihtiyaglarin  tamamin
kargilayamadigindan, olusturulan doku sabitlenmektedir. Dokuyu sabit hale getirme
kimyasal, mekanik ve 1s1l islemler ile gergeklestirilmektedir. Doku baglama (sabitleme)
islemi genellikle doku olusturma isleminden hemen sonra uygulanmaktadir. Dokusuz ylizey
olusturma tekniklerinde oldugu gibi, doku baglama tekniklerinin belirlenmesinde de
ekonomiklik, istenilen iiriin 6zellikleri ve ¢ok yonliiliik esas alinmaktadir. Uretilecek
dokusuz yiizeylerin fiziksel 6zelliklerinde, kullanilan elyaf ve dokusuz yiizey olusturma
yontemiyle beraber baglama tekniginin etki dereceside dnemlidir. Doku sabitleme teknikleri
mekanik, kimyasal ve 1s1l yontemler olmak iizere ili¢ ana bashk altinda siniflandirmak
miimkiindiir. Mekanik teknikler; igneleme, su jeti ile sabitleme ve dikme olmak iizere 3
farkl1 teknikten olusmaktadir. Kimyasal yontemler; emdirme, piiskiirtme, pudralama,
kimyasal1 desenle aktarma ve kopiikle aktarma olmak tizere 5 farkli teknikle
uygulanabilmektedir. Is1 yontemlerde ise; sicak silindirler, bosluklu silindirler, ses dalgalari,
sicak hava ve radyasyon ile uygulanarak doku baglama islemleri yapilabilmektedir

(Kalabek, 2004; Cingik, 2010; Goniil, 2013)

1.4.2.1. Mekanik baglama teknikleri

Cesitli yontemlerle elde edilen elyaf ve tiilbent yapilarin tekstil ylizeyi olarak
kullanilabilmesi i¢in doku olugturmanin ardindan uygulanan mekanik baglama tekniklerinde
amag elyaflar1 birbirine dolastirarak bir ¢esit kece olusturmaktadir (Goniil, 2013). Mekanik
baglama igneleme, su jeti ile baglama ve dikme tekniklerinden yapilmaktadir. Mekanik

baglamada en ¢ok kullanilan igneleme teknigi Sekil 1.30°da sematik olarak verilmistir.
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Sekil 1.30. igneleme tekniginin sematik goriiniimii (Edena, 2016b’den degistirilerek)

1.4.2.2. Kimyasal baglama teknikleri

Bu teknik regine, polimer dispersiyonu, emilsiyonu veya ¢ozeltisi gibi kimyasal
maddeler ile elyafin birbirine baglanmasi1 esasina dayanmaktadir. Bu teknikte elyafin
birbirine baglanmasina kimyasal baglayict maddenin uygulama tipi, baglayicinin
pihtilagmasi, fiksaj ve kurutma adimlari O6nemli etkenlerdir. Baglayicinin ylizeye
uygulanmasinda desenli aktarma, kopiikleme, piiskiirtme ve emdirme gibi yontemler
kullanilmaktadir. Sematik gdsterimde desenli baski silindiri baglayic1 haznesinden aldig:
kimyasali dokusuz yiizeye aktarmaktadir (Sekil 1.31). Kistirma silindirlerinden gegen
dokusuz yiizeye baglayici baglanmaktadir. Son olarak kurutma islemi ile birlesen dokusuz

yiizey sarilmaktadir. (Goniil, 2013)

Dokusuz Yiizey

> Kistirma Kurutma
R / Silindiri /
Baglaym@ 4\

\ (' (‘ ) Sarim

(Binder)

Baski (Desenli) Silindiri > /

Sekil 1.31. Kimyasal baglama tekniginin sematik goriiniimii (Edena, 2016b’den
degistirilerek)

1.4.2.3. Isil baglama teknikleri
Bu yontemde termoplastik polimerlerden elde edilmis dokusuz yiizeylerin 1s1l ve
termal ozelliklerinden yararlanilmaktadir. Bu yontemde doku olusumu sirasinda yapiyi

olusturan ana malzemenin yaninda baglayici elyafda eklenmektedir. Baglayic1 gérevindeki
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elyaflar, kolay eriyebilir ve ¢oziinebilir olmast ile etrafindaki diger elyaflara yapisma veya
baglanma 6zelligini tagimaktadir. Bu yontem 1sinin uygulanma tipine gore bes farkl sekilde

ger¢eklesmektedir;

e Sicak silindirlerle baglama (kalender)
e Bosluklu silindirlerle baglama

e Sicak havayla baglama

e Ses dalgalariyla baglama

e Radyasyonla baglama (Goniil, 2013).

1.4.2.4. Sicak silindirlerle baglama (Kalender)

Is1 ile bolgesel basing altinda gercgeklestirilen 1s1l doku baglama islemidir (Sekil
1.32). Bu teknikle bolgesel baglama yerlerinde bosluklu silindirin dizaynina gore degisik
desenler olusturmak miimkiindiir. Desen tipine gore bolgesel, noktasal veya kabartma tipli
olmak flizere {i¢ farkli yontem mevcuttur. Is1, basing, gegis hizi, silindir deseni ve sogutucu
silindirlerin yeri 6nemli bir faktordiir. Ayrica bu teknikle desen tiiriine gore oldukca saglam
dokular elde edilebilir. Bu teknikle basta tela iiretimi olmak iizere, kadin baglari, ¢ocuk
bezleri, suni deri alt1 ve ayakkabi i¢ kaplamasi gibi ¢esitli tiilbent esasli dokusuz yiizeyler

uretilmektedir (Kalabek, 2010; Goniil, 2013)

Dokusuz Yiizey

/“‘“
°

“
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Sicak Kabartma

Silindiri
( ]
: Baglannug Sarim
N\ Dokusuz Yiizey
Sicak Piiriizsiiz | &
Silindir ‘
(5 (

Sekil 1.32. Silindir sistem ile 1s1l baglama tekniginin sematik goriiniimii (Edena, 2016b’den
degistirilerek)

1.4.3. Baglanmus (birlestirilmis) yapilar, SMS
Dokusuz yiizeyler elde edildikten sonra kullanim yerine gore farkli ozellikler
kazandirilir. Dokusuz yiizeyler kendisinden beklenen mukavemet, filtreleme, temizlik,

emicilik gibi O6zellikleri tek baslarma saglayamayabilirler. Bu 6zellikleri saglamasi igin
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dokusuz yiizeyler farkli katmanlarda bir araya getirilirler. Bu dokusuz yiizeylerden

Spunbond — Meltblown — Spunbond (SMS) piyasada en ¢ok tercih edilen ve kullanilandir.

Ozel olarak iiretilen Spunbond — Meltblown — Spunbond (SMS) yapilar termal veya
yapistirma yontemleri ile baglanmis 3 ayr1 tabakadan olusmaktadir. Ug ayr1 tabaka bir araya
getirilerek tek bagslarina yeterli olmayacak ozellikler kazandirilmaktadir. Orta tabaka
meltblown alt ve ist tabakalar ise spunbond, malzemeden meydana gelmektedir.
Malzemenin orta kati (melwblown) bir filtre gibi gérev yapar ve istenmeyen gegisleri
Onleyebilmektedir. Dis yiizeyler (spunbond) ise, kompozitin mekanik 6zelliklerinden
sorumludur. Bu katmanli yapi, hava ve buhar gibi gazlarin gegisine izin vermekte ancak
bakteri ve sivilarin gegisini engellemektedir. (Pamuk ve Ondogan, 2008). Cok katmanli

kompozit kumas yap1 6rnegi Sekil 1.33’de verilmistir.

(1) Spunbond Propilen >

> (3) Spunbond Propilen
(2) Meltblown Propilen

Sekil 1.33. Spunbond-Meltblown-Spunbond (SMS) dokusuz ylizey katmanlari
(Lynonwoven, 2016’dan degistirilerek)

1.4.3. Dokusuz yiizeylerin uygulama alanlar
Farkli tekniklerle tiretilen dokusuz yiizeyler genis bir uygulama alanina sahiptir.
Dokusuz ylizeylerin kullanim alanlar1 ¢ok ¢esitli olmakla birlikte kullanim dmriine gore {i¢

sinifa ayrilabilmektedir.

1. Tek kullanimlik doniistimlii dokusuz yiizeyler: tekrar kullanilamazlar.
e Tibbi tekstil
o Bebek bezleri
e Yetiskin bezleri
e Kadin bag tirtinleri
e Tibbi iiriinler

e Temizlik bezleri (Star, 2003; Baylan, 2006).
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2. Kisa omiirlii dokusuz ylizeyler: birka¢ kez kullanildiktan sonra atilabilen kisa omiirlii
tirtinlerdir.

e Yagmur ve riizgar gibi hava kosullarinda ve viicudun 1s1 kaybina karsi koruma
saglayan giysilerde, su gecirmez ve nefes alan kumaslarda,

e Kat1 parcaciklarin tekstil sivi veya gaz ortamindan ayrigmasi ve ayristirilan
parcaciklarin tekrar geri kazanimi i¢in filtrasyonda,

¢ Yumusak zeminlerin giiclendirilmesi i¢in jeotekstiller olarak,

e Diismana ait ¢evrede kisinin hareket etmesi yasamasi ve savasmasi gereken
durumlar i¢in savunmada kullanilan gerekli malzemelerde,

e Hayatta kalmak i¢in koruyucu tekstiler, insanlarin maruz kaldig tehlikelere karsi
korumalarda,

e Tasimacilikta, dekorasyon, insanlarin saglik ve rahati i¢in, yumusak bir tutum
istenen tiim yiizeylerde,

e Ev dosemeleri olarak,

e Zirai kumaslar, tarim agaclandirma, balik¢ilik sektoriinde, korumai, toplama ve
saklama i¢in,

e Tekstil takviyeli kompozitler miihendislik malzemeleri olarak kullanilan ve
bir¢ok lif ve matris bileseninden olusmaktadir (Star, 2003; Emek, 2004; Baylan,
2006).

3. Uzun Omiirlii dokusuz yiizeyler: amaca ve modaya gore farkliliklar gostermektedir
(Emek, 2004; Baylan, 2006).

1.5. fletken Kompozit Malzemeler

Polimerler, kovalent baglarla bagli atomlardan olusan makro molekiillerdir.
lletkenlik ve degerlik bantlari arasindaki enerji farklarinin biiyiik olmasindan dolay1
polimerler elektriksel olarak yalitkan malzemeler olarak kabul edilmektedir. Yaygin olarak
kullamlan ticari polimerler, iletkenlik degerleri 102° siemens/santimetre (S/cm)
seviyelerinde olan ve yalitkan olarak smiflandirilan malzemelerdir (Cizelge 1.6). Bu
ozellikleri sayesinde giinliik hayatta kullanilan ticari termoplastikler elektrik kablolarinin ve
iletken parcalarin kaplanmasi1 gibi yalitkanlik gerektiren bircok uygulamada
kullanilmaktadir. Iletken malzeme olarak ise ge¢misten giiniimiize yiiksek iletkenlik
degerleri ile metaller ve grafit, karbon siyahi1 gibi karbon esasli malzemeler kullanilmaktadir.

Polimerlerin metallere gore hafiflikleri, cevresel sartlara karsi dayamikliligi, uzun
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omiirliliigi, islenme kolayligi ve maliyet agisindan daha hesapli olmasi1 ozellikleri ile
alternatif iletken malzeme olarak kullanilmasit uzun yillardan beri hem bilimsel

arastirmalarda hem de endiistriyel uygulamalarda ilgi ¢eken konulardan biri olmustur (Akin,

2013).

Cizelge 1.6. Baz1 polimerlerin elektrisel iletkenlik degerleri (Akin, 2013)

Polimer Iletkenlik (S/cm)
Polietilen 1020
Polistiren 1018
Poliamid 6,6 10Y
Poli(metil metakrilat) 102
Poli(vinil kloriir) 10716
Poli(etilentereftalat) 102

Poliasetilen, polifenilen, polipirol, polianilin, politiyofen gibi polimerlerde
iletkenlik, yapilarindaki konjuge cift baglar lizerinden elektron tasinimina dayanir. Ayrica
iletkenligin artirilmasi i¢in polimerin yapisina, elektron saglayan HCI, HBr, HNO3, H2SO4
gibi asitler yiiklenerek (doplama) iletkenlik artirilir. Yiikleme islemi ile ayn1 zamanda yapida
katyonik bosluklar olusur. Bu katyonik yapiya etraftaki elektronlarin sigramasi ile bu bosluk
doldurulur. Elektronlarin bosalttig1 yerlerde ise art1 yiik bosluklar tekrar agilmis olur ve bu

sekilde elektriksel iletkenligin artis1 saglanir (Akin, 2013).

Polimerlerin iletken hale getirilmesinde kullanilan ydntemlerden bir digeri ise
yalitkan polimerlerin iletken 6zellige sahip metal tozlar1 ya da karbon esasli malzemeler ile
kompozitlerinin hazirlanmasidir. Tletken polimer kompozitlerin hazirlanmasinin daha kolay,
maliyetinin daha diisiik ve iletkenlik degerleri daha yiiksek olmasi ile elektriksel iletkenlik
uygulamalarinda  kendiliginden iletken polimerlere gore daha yaygin olarak
kullanilmaktadir. iletken dolgu olarak aliiminyum, demir ve nikel tozu gibi metal dolgular
ya da karbon siyahi, grafit, karbon elyaf gibi karbon esasli iletken organik dolgular
kullanabilmektedir (Akin, 2013).

Kompozit malzemelerin iletkenliginin saglanabilmesi i¢in, kullanilan iletken
dolgunun polimer matrisi igerisinde siirekli bir yol olusturabilmesi gereklidir. Bu siireklilik
ise belirli bir kritik dolgu miktarina ulasildiktan sonra gerceklesir. Bu kritik noktadan 6nce
iletkenlik saglanamaz ya da ¢ok az miktarda saglanir, ancak bu degerden sonra kompozitin
iletkenlik degeri hizla artis gosterir. Bu kritik iletken dolgu miktar1 “elektriksel perkolasyon
noktas1” olarak tanimlanir (Lisunova ve ark., 2007; Costa ve Henry 2011; Akin, 2013).

53



—
=

-
Y

—
°

Polimer
Matris

-

log [elektriksel direnc (ohmi.cm))

Dolgu

0 2 4 6 R

) .. Dolga miktan (% agum:;a) \
R AL
". &‘ ., ‘.‘ Perkolasyon

Konsantrasyonu

ALY

Sekil 1.34. Perkolasyon teorisinin sematik gdsterimi (Akin, 2013)

Sekil 1.34°te goriildiigii gibi, diisiik dolgu kullaniminda, iletkenlik mekanizmasini
yalitkan polimer matrisi kontrol ettiginden elde edilen kompozitin direng degerleri hala
yiiksektir. Ancak, perkolasyon i¢in gerekli dolgu miktarindan baslayarak iletken dolgu
iletkenlik mekanizmasin1 domine etmeye baslar ve dolgu miktar1 arttik¢a direng degeri azalir
ve iletkenlik artar. Iletkenlik artis1 belirli bir seviyeden sonra dolgu miktarindan bagimsiz
hale gelmeye baslar ve dolgu miktariyla birlikte iletkenlik artis1 gok fazla olmaz. Mekanik
ve reolojik ozellikler de dikkate alinarak istenilen 6zelliklerdeki kompozitin i¢indeki dolgu
miktart perkolasyonun gergeklestigi dolgu oraninin bir miktar daha istii oldugu
goriilmektedir. Bu orandan sonra dolgunun daha da artirilmasi iletkenlikte ¢ok ciddi
iyilesmelere neden olmazken mekanik ve reolojik 6zellikler iizerinde istenmeyen etkilere

neden olmaktadir (Akin, 2013).

Polimerler yalitkan malzemeler olarak bilinmelerine ragmen, yapilarina iletken
dolgularin katilmasiyla iletkenliklerinin artis gdsterdigi goriilmektedir. Iletkenligin dolgu
miktarina bagli olarak degisimini ortaya koyan modellerden biri power law modelidir.

Matematiksel olarak,

S o (¢~ )’ (L1)
ifade edilebilen power law modelinde, ¢ kompozit igindeki dolgunun fraksiyonu, ¢
perkolasyon noktasindaki dolgu fraksiyonu, t ise bir sabittir. Denklem logaritmik olarak

diizenlendiginde;

logo a t.log (9-0,) (1.2)
olur. Iletkenlik dolgu miktariyla bir t sabitine bagl olarak artig gosterir.
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Sekil 1.35. Power law modeli

Zois ve arkadaglarimin yaptiklar1 ¢alismada, karbon siyahi dolgulu polipropilen
kompozit i¢in power law modelinin uygulanis1 Sekil 1.35’da goriilmektedir. Perkolasyon
dolgu miktar1 %6.2 bulunmus ve bunun neticesinde ¢izilen power law grafiginde t degeri

1.93 olarak hesaplanmistir (Zois ve ark., 2001; Akin, 2013).

1.5.1. iletken dolgular

Iletken polimer kompozitlerde kullanilan iletken dolgular1 karbon ve metal esasl
dolgular olarak ikiye ayirmak miimkiindiir. Metal esasli dolgular igeren polimer
kompozitler, hazirlama ve sekillendirme zorluklari, maliyetleri, polimer-dolgu ara yiizey
etkilesimlerinin gorece zayifligi gibi nedenlerle karbon esasli dolgular iceren polimer
kompozitlere gore daha az tercih edilirler. Karbon esashi dolgular; karbon elyaf, grafit,
karbon siyahi, karbon nanotiip ve fulleren gibi farkli yapisal ve fiziksel 6zelliklere sahip

malzemelerdir (Akin, 2013).

1.5.1.1. Karbon elyaf
Karbon elyaf, 6n malzeme olarak kullanilan PA, PAN veya ziftin yiiksek

sicakliklarda (1000-3000 °C) karbonizasyonu ile elde edilen bir malzeme tiiriidiir. Karbon
elyafin, karbonizasyon sicaklifi 1000 °C’den 3000 °C’ye gittikge elastik modiil degeri

artarken ¢cekme dayanimi azalmaktadir.
Karbon elyaflar;

e Diisiik yogunluk
e Yiiksek ¢cekme modiilii ve dayanimi

55



e Diisiik termal genlesme katsayisi
e Miikemmel siiriinme dayanimi
e Yiiksek termal iletkenlik
o Diisiik elektrik 6zdireng
gibi ozellikler gdsteren karbon tiirevleridir (Akin, 2013).

Elektriksel ve termal iletkenligi yiiksek olan karbon elyaflar iletken olmayan
polimerlere katilarak, elektriksel ve termal olarak iletken bir kompozit elde edilir. Ayrica
termal genlesme katsayilari ¢ok diisiik olan karbon elyaflar, kullanildiklar1 malzemenin

termal genlesmesini de diistiriir.

Cam elyaftan daha sonra gelisen ve kullanim alanlar1 hizla artan karbon elyaflar;
kullanildiklar1 kompozitlerde, agirlik ve mukavemet avantajlar1 ile otomotiv, insaat, uzay

araglar1 ve diger sektorlerde biiyiik bir ilgi gormektedir (Dokur, 2009; Akin, 2013).

1.5.1.2. Karbon siyahi

Karbon siyahi, karbonun amorf bir tiirevidir. Metan gazi, hafif ve agir petrol yaglari,
aromatik hidrokarbonlarin kismi olarak yanmasi ya da 1s1l bozunmasi ile elde edilir (Erkek,
2007). Aromatik hidrokarbonlar, yiliksek sicaklikta kism1 yanmaya maruz kaldiklarinda, C-
H baglarinin kopmasi sonucu molekiilleri birbirlerinden ayrilmaya baglarlar. Daha sonra C-
H baglarinin kopmasi sonucu olusan karbon atomlar ile aromatik radikaller kristalografik
yapidaki tabakali hekzagonal karbon halkalarini olusturmak iizere reaksiyona girerler. Bu
kristalitlerden de karbon siyahi partikiilleri meydana gelirler (Huang, 2002). Diinya
genelinde kullanilan karbon siyahinin biiyiik miktar1 firinda yakma ve 1s1l bozunma yontemi
olmak tiizere iki yontemle iiretilmektedir. Kullanilan prosese gore degisik 6zellikte karbon
siyahlar1 elde edilir. Karbon siyahinin en ¢ok kullanildigr sektdr olan kaucuk sektoriinde
firrnda yakma ile elde edilen karbon siyahi sektérde kullanilan toplam karbon siyahinin
%090’1indan fazlasin1 olusturmaktadir. Bu yontemde yaglar yiiksek sicakliklarda yakilarak
karbon siyahi taneciklerine doniismesi saglanmaktadir. Olusan karbon siyahinin tanecik
caplart 10 ile 100 nm arasinda degisirken, onemli fiziksel parametrelerden biri olan yiizey

alan1 ise 25 ile 2500 m?/g arasinda degismektedir (Akin, 2013).

Karbon siyahi kompozitlerde boyutsal kararlilig1 artirir, elektriksel/termal iletkenligi
ve ultraviyole 1sinlara karsi kararlilik saglar, lastikte antioksidan madde olarak lastigin
Omriinii uzatir ve miirekkeplerde statik yiiklenmenin engellenmesi saglar ve boyarmadde

gorevi gortr.
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Karbon siyahi kullanilarak elde edilen polimer kompozitlerin iletkenlik degerleri,
kullanilan karbon siyahinin yiizey alanina, partikiil biiyiikliigline, karbon siyahinin yiizey
Ozelliklerine baghidir. Kompozitlerin iletkenlik degerlerini artirmak i¢in, yiiksek ylizey
alanina sahip, ve tanecik ¢api kiiciik karbon siyahi tercih edilir (Huang, 2002; Akin, 2013).

1.5.1.3. Grafit

Grafit, karbonun ii¢ ana seklinden (elmas, komdir, grafit) biridir. Eskiden beri bilinen
bu mineralin adini, Alman mineralog A.G. Werner, eski yunancada yazmak anlamina gelen
“Graphein”den tiirettigi “Grafit” adin1 vermistir (Kaya, 2006). Dogal grafit, ucuz ve oda
sicakliginda elektrik iletkenligi 104 S/cm olan bir mineraldir (Sekil 1.36). Grafit, hegzagonal
kristal orgiilerden ve zayif Van der Waals baglar ile birbirine bagli bir atom kalinliginda
diizlemsel tabakalardan olusan iki boyutlu, nanoyapili bir karbon allotropudur (Akin, 2013).

Grafitte karbon atomlart hekzagonal halkalar olusturur. Her karbon atomu sigma
baglar1 ile diger iic karbon atomuna sp hibritlesmesi yaparak baglanmaktadir. Karbon
atomlarinin dordiincii elektronlari p baglarinda kullanilmaktadir (Akin, 2013).
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Sekil 1.36. Grafitin tabakali yapis1 (Akin, 2013)

Grafitin ¢esitli ylizey modifikasyonu ile bazi yapisal ve fiziksel ozelliklerinin
degistirilmesi konusunda ¢ok sayida ¢alisma mevcuttur. Bilimsel ¢alismalarda, grafitin
yiizey modifikasyonu i¢in kullanilan yaygin yontem; nitrik asit veya siilflirik asit varliginda
cesitli ylikseltgeyiciler (KMnOs, NaNOsz, H202) kullanilarak grafit tabakalarinin
oksidasyonun saglanmasi ve “grafen oksit” elde edilmesidir. Yiizeyleri oksitlenmis grafit
tabakalariin ani 1sitilmasiyla grafit tabakalarinin patlatilmasi ile tabakalarin 200-300 kat

genisleyebilmesinin miimkiin oldugu bildirilmektedir (Zhao, 2007). Elde edilen iiriin
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genlestirilmis grafit olarak tanimlanir. Dogal grafite oranla, diisiik yogunlugu ve gozenekli
yapisi sayesinde oldukca diisiik miktarlarda ilave edildigi kompozitlerde dahi mekanik,
reolojik ve iletkenlik Ozelliklerini diger klasik dolgulara gore cok daha iyi gelistirdigi
bilinmektedir (Zhang ve Li, 2008). Sekil 1.37’te sematik olarak grafit tabakalarinin

G

— —_—

L

patlatilmasi sonucu genlestirilmis grafit eldesi gosterilmistir.

Asit ve
vilkseligeviciler
I P —

L

IV

Dogal grafit tabakalan Grafit oksit Cenlestivilmiy grafit

Sekil 1.37. Genlestirilmis grafitin elde edilisi (Akin, 2013)

1.5.2. Kullanim alanlar

Iletken kompozitler elektromanyetik dalgalara kars1 korunumlu bdlgeler olusturmak
amaci ile elektromanyetik dalgalarin (EMI) ve radyo dalgalariin (RFI) perdelenmesi, sensor
uygulamalari, elektronik aletlerin elektrostatik yiik bosalmasina karsi hassas olan
parcalarinin antistatik yiiklenmesinin engellenmesi, ¢esitli elektronik devreler, batarya ve
piller gibi bircok farkli alanda kullanimi olan ileri teknoloji malzemeleri olarak

siniflandirilmaktadir (Akin, 2013).

Yakit hiicrelerinde kullanilan iletken bipolar plakalar da iletken kompozit
malzemelerin bir diger kullanim alanmidir. Yakit hiicrelerinin maliyetinin ve agirliginin
onemli bir kismimi olusturan bipolar plakalar giiniimiizde daha ¢ok metallerden ya da
grafitlerden yapilmaktadir. Ancak metal bipolar plakalar icin yiiksek agirlik ve isleme
zorlugu, grafit bipolar plakalarin ise diisilk mekanik dayanim ve yiiksek maliyeti bu
malzemeler i¢in 6nemli uygulama dezavantajlarin1 olusturmaktadir. Son yillarda yapilan
arastirmalar ise iletken kompozitlerin diisiik maliyetleri, kolay islenebilmeleri, yiiksek
iletkenlik ve mekanik dayanimlari ile bu malzemelere alternatif olabilecegini gostermektedir

(Tekin, 2006; Akin, 2013)

Yeni uygulamalarla ve ozelliklerle tekstil yapilarinin/yiizeylerinin gelisimi, son
yillarda biiyiikk 6nem kazanmistir. Bu Onemli 6zelliklerden biri, tekstil yapilarindaki

elektriksel iletkenliktir (Cetiner, 2011). iletken 6zellikli tekstil yiizeyleri;
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e Elektromanyetik ekranlama 6zelligine sahip kumaslar

e Antistatik giysiler ve iirlinler

o Giig tutusur tekstiller

e Askeri uygulamalar (radar 6nleyici kumaslar)

e Anti bakteriyel kumaglar

e Sensor 6zellikli giysiler

e Zemin dosemeleri vb. endiistriyel alanlarda kullanilmaktadir (Kuhn ve ark.,
1995; Lekpittaya ve ark., 2004; Micusik ve ark., 2007; Molina ve ark., 2008;
Kaynak ve Hakansson, 2008)

1.5.3. iletkenlik

Kompozit malzemeler, 6zellikle yiiksek performansl {iriinlerde 6nem kazanmustir.
Termal kararliligin artis1 ise kompozit malzemeler i¢in pek ¢ok uygulamada ¢ok yararlidir.
Polimer esasli malzemelerin iletken hale getirilmesi icin ¢esitli iletken yapida ki dolgu
malzemelerinin kullanimi, iletken polimer kullanimi, iletken igerikli sivilar ile muamele
edilmesi gibi yontemlerle elde edilen iletken kompozit malzemeler polimerlerin arzu edilen
fiziksel ozellikleri ile elektriksel iletkenligi kombine etmek i¢in uygulanan yaklasimlardir.
Bu yaklagimlar, tekstil yapilarinin mekanik 6zelliklerinin dolgu malzemelerinin elektriksel
ozellikleri ile kombine edilmesiyle olusturulan iletken kompozitlerin tasariminda sinirsiz

olanaklar saglamaktadir (Cetiner, 2011).

1.5.3.1. Bant teorisi
Elektrigin iletilmesi maddenin temel 6zelliklerinden bir tanesidir. Bu 6zelligine gore

maddeler iletken, yar1 iletken ve iletken olmayan olarak siniflandirilabilmektedir.

Polimer yapilarda elektrik iletkenligi bant teorisi ile agiklanabilmektedir. Kuantum
mekanizmasinda bir atom elektronlarinin ancak belirli enerji seviyelerinde olabilecegini
ongormektedir. Ancak atomlarin elektronik seviyeleri degismektedir. Atomlar birbirine

yakinlastig1 zaman enerji seviyeleri bandlar olusturmaktadir (Acar, 2008).

Elektriksel iletkenligin saglanabilmesi elektronlarin serbestce hareket etmesine
baglhidir. Elektronlar belirli enerji seviyelerinde hareket edebilmektedir. Elektronlarin belirli
bir enerji seviyelerinde olabilmeleri i¢in belirli bir enerjiye sahip olmasi gerekmektedir. Her
enerji seviyesinin kendine 6zgii bir elektron alabilme yetenegi bulunmaktadir. Dolu ve bos

bantlar birbirine bitisik olmas1 ile elektriksel iletkenlik saglanabilmektedir. Eger bir
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maddedeki enerji bantlarindan bir tanesi elektronlar ile tamamen dolu ise ve kendisinden
sonra gelen elektron olmayan enerji bandi ile arasindaki enerji farki biiyiik ise madde

elektrigi iletememektedir.

E E =
A a A
fietim lletim r
e S— Serbest e
= e A - band
§ > § ®® O troniar 2
@ = =
S| < Yasak > - Yasak >
@| Z || vend ®| w band @
— w — =
5 ,E O O O Oyukiar B Valans
Velans Valans w banch
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>t >t g
(a) (b) (c)

Sekil 1.38. Enerji band diyagramlar1 a) Yalitkan, b) Yar1 iletken ve c) Iletken (Gevv, 2010)

Valans bandindaki bir elektron farkli etkiler ile bulundugu enerji bandindan koparilip
serbest hale gelirse, elektronun o anda bulundugu banda “iletim bandr” denilmektedir. Iletim
band ile valans bant arasindaki “yasak band” araliginda elektronlarin alabilecegi bir enerji

seviyesine sahip degildir (Gevv, 2010).

Yasak band bolgesinin genisligi malzemelere gore farklilik gdsterebilmektedir (Sekil
1.38). Yasak band, dolu olan valans bandini bos olan iletim bandindan ayirmaktadir. Bu
yapida disardan uygulanacak bir etki ile saglanacak enerji, elektronlar1 dolu valans
bandindan bos iletim bandina gegirmeye yetmemektedir. Elektronlar digsardan uygulanan bir

etkiyle gereksinim duydugu enerjiyi kazanamayacag i¢in iletim miimkiin olmamaktadir.

Mutlak sifirda veya 0°K’de, yar iletkenlerin biitiin serbest elektronlar1 valans
bandinda bulunmaktadir. Fakat oda sicakliginda (25°C=300°K), bir¢ok sayida elektronun
iletim bandina ge¢mek igin gerekli enerjiyi aldiklari goriilebilmektedir. Iletken
malzemelerde iletim bandi ile valans bandi i¢ ice olmasiyla birlikte her ikisi arasinda yasak
band araligi bulunmamaktadir. Diger bir ifade ile valans banindaki elektronlar digsaridan
uygulanacak kiigiik bir etki ile daha yiiksek enerji seviyelerine ¢ikabilmektedir (Acar, 2008).

lletkenlik (), baz1 formiilleri asagida verilen Ohm yasast ile agiklanabilmektedir;

V=IxR (1.3)
Denklem 1.3’te verilen, V potansiyel farki (volt, V), I elektriksel akim1 (amper, A)
ve R elektriksel direnci (ohm, Q) ifade etmektedir (Bedeloglu ve ark., 2010).

J=o x¢ (1.4)
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A
Denklem 1.4’te J akim yogunlugu (A/cm?), ¢ iletkenlik (1/Q cm) ve € elektrik alan

J= (1.5)

kuvvetini (V/cm) belirtmektedir. Iletkenlik, elektriksel direncin tersidir ve SI birim
sisteminde metredeki siemens (S/m) olarak da ifade edilmektedir. Sekil 1.39’da Bir devre

tizerinde Ohm yasasi sematize edilmistir.

Degisken rezistans

Ampermetre @

rl—j L Batarya
=

Enine kesit alam, A

Madde
Voltmetre

Sekil 1.39. Ohm yasasinin bir devre ilizerinde sematik gosterimi

Bir elektrik devresinde iki nokta arasindaki iletken tlizerinden gecen akim, voltaj
diisiimii ile dogru; iki nokta arasindaki direngle ters orantilidir. iletkenlik, malzeme
icerisinde tasman elektronlarin miktarma ve onlarin hareketliligine baghdir. iletkenlik
saglanmasi i¢in elektronlarin akisina ihtiya¢ duyulmaktadir. Yalitkan malzemeler birbirine
sikica baglanmis elektronlari oldugunda elektronlarin akis1 olmayacak kadar zorlagsmaktadir.
Metallerde, dista bulunan elektronlar ytikleri tasiyabilmektedir. Yari iletkenler ise normal
kosullarda elektrigi iletmeyen ancak disaridan uygulanan bir etki ile iletken duruma
gegebilen malzemelerdir. Disaridan uygulanan etki sonlandiginda, malzemeler tekrar
yalitkan duruma gecebilmektedir (Bedeloglu ve ark., 2010). Sekil 1.40°da verilen

diyagramda farkli maddelerin iletkenlik degerleri gosterilmektedir.

Yalitkanlar Yan Iletkenler [letkenler

Tletkenlik { 1 | J’ ‘ ! ‘ I ‘ ! | ! | !
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Sekil 1.40. Farkli maddelerin oda sicakligindaki iletkenlikleri (MacDiarmid, 2001’den
degistirilerek)
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Tekstil malzemelerinde iletkenlik Ol¢limiinde farkli cihazlar ile farkli teknikler
uygulanabilmektedir. Bu yontemlerden en ¢ok kullanilanlart iki nokta teknigi, dort nokta

teknigi ve degisken kutuplama yontemleridir.

1.5.3.2. Tletkenlik 6l¢iim teknikleri

Tekstil malzemelerinde iletkenlik dl¢iimii olduk¢a zor bir uygulama olmakla birlikte
genelde iki nokta, dort nokta ve degisken kutuplama yontemleri kullanilmaktadir. Tekstil
malzemeleri yiiksek diren¢ degerlerine sahip oldugundan prob veya elektrotlarin malzeme
ile iyl temas etmesi gerekmektedir. Temas tam olarak saglanamadigi durumlarda olgiilen
iletkenlik degeri daha da diismekte ve Olglimlerde hataya neden olmaktadir. Bu sebeple
elektrotlarin tekstil malzemesine iyi temas etmesi gerekmektedir. Bu yontemlerde ¢ok
hassas elektrometreler kullanilmaktadir. Elektrometrelerde sabit gerilim ve sabit akim
kaynaklar1 bulunmakla birlikte ¢ok hassas ampermetre ve voltmerelere sahiptir. Ancak
Ol¢iimlerde daha onemli olan iki husus vardir ki bunlar sabit akim ve sabit gerilim

yontemleridir (Dolastir, 2009).

Sabit akim yontemi; Olgiimlerde sabit akim kaynagi ve voltmetresi bulunan
elektrometreler kullanilmaktadir. Tekstil malzemesine dnceden belirlenmis olan bir akim
degeri gecirilmektedir. Ayni anda cithazdan gerilim okunmas1 yapilmaktadir. Bu yontem
basit gibi goriinse de yalitkan malzemelere uygulanmasinda zorluklar vardir. Burada yiiksek
direngli yalitkan malzemelerden sabit bir akim gegirilebilmesi i¢in ¢ok yiiksek gerilimleri
ithtiya¢c duymaktadir. Bu kisimda ihtiya¢ duyulan gerilim verilse dahi malzeme yapisindan
kaynakli olarak ol¢iim sirasinda gerilim ihtiyaci yiikkselmektedir. Bu yontem bu sebeple

yiiksek direngli malzemelerin iletkenligini dlgmede yeterli degildir (Dolastir, 2009).

Sabit gerilim yontemi; Bu yontemde sabit akim yontemine benzemekle beraber
elektrometrede sabit gerilim kaynagi ve hassas piko ampermetre vardir. Bu yontemde
elektrometre malzemenin diren¢ veya Ozdirencini kendi igerisinde otomatik olarak
hesaplamaktadir. Bulunan sonu¢ direk olarak direng¢ degeri degildir, direncin bir alt
parametresi olan Ozdirenctir. Bu sebeple yiizeysel ve hacimsel 6zdireng olarak iki deger
karsimiza ¢ikmaktadir. Yiizeysel 6zdirencte numune yiizeyine eksenel yonde direng 6l¢tiimii
yapilirken hacimsel 6zdirengte numune kalinligmma bagli olarak derinlemesine O6l¢iim
yapilmaktadir. Yiizeysel 6zdireng ohm, hacimsel Ozdirencgte ise ohm/cm veya ohm/m

birimleri kullanilmaktadir. Bu yontemde yiiksek dirence sahip yalitkan tekstil
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malzemelerinin dl¢limiinde saglikli sonuglar vermemekle birlikte testlerde 6zel tasarlanmis

Olctim hiicresine ihtiya¢ duyulmaktadir (Dolastir, 2009).

Tki nokta teknigi ile iletkenlik olciimii

Iki nokta (iki prob, two probe) tekniginde 6rnegin ve elektrotlarin boyutlart dnemlidir
(Y1lmaz, 2007; Adamhasan, 2008; Bedeloglu ve ark., 2010). Ornegin direnci ve iletkenligi
Denklem 1.6 ve Denklem 1.7’ye gore hesaplanabilmektedir;

X 'y (1.6)

1
o= - .7
p
Denklem 1.6’da p ohm/cm cinsinden 6rnegin 6zdirencini, A numune kalinligini

(cm), | 6rnek tizerine sabitlestirilen iki elektrot arasindaki uzakligi (cm) ve Denklem 1.7’de

o ise S/cm cinsinden iletkenligi gostermektedir.

Dort nokta teknigi ile iletkenlik olciimii

Tekstil malzemelerinde dort nokta (dort prob, four probe) teknigi iletkenlik veya
direng Olc¢limlerinde en c¢ok kullanilan yontemlerdendir (Sekil 1.41). Bu ydntemde
birbirinden esit uzaklikta yer alan dort prob malzeme iizerine temas ettirilmektedir. Cihazdan
dogru akim veya alternatif akim uygulanacagi belirlenmektedir. Cihazda uygulanan akim ile
malzeme direncine bagl olarak gerilim diismektedir. D1s taraftaki iki prob akim gonderirken

i¢ taraftaki iki prob malzeme yiizeyinde meydana gelen gerilim diisiislerini okumaktadir.

A

Sekil 1.41. Dort nokta teknigine gore ile iletkenlik 6l¢timii (Ummartyotin ve ark., 2011)

Sekil 1.41°de o kumagsin iletkenligi, S problar arasindaki uzaklik, W &rnegin
yiiksekligini, D Ornegin genisligini, | dis problar boyunca gecirilen akim, V i¢ problar
boyunca meydana gelen voltaj diislislinii ifade etmektedir. Bu verilenlere gore kumasin

iletkenligi asagida verilen Denklem 1.8’e gdre hesaplanmaktadir.

S I

X
DxW V

o(S/em) = (1.8)
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Degisken kutuplama yontemi ile viizeysel ve hacimsel iletkenlik olciimii

Iletkenli dlgiimleri yapilirken yiiksek direngli olan malzemelerde istenmeyen arka
palan akimlar1 olabilmektedir. Arka plan akimlar1 malzemedeki statik elektrik sarj1 veya
piezoelektrik etkiler ile meydana gelebilmektedir. Bu akimlar uygulanan gerilimin meydana
getirdigi akimlardan daha biiylik veya esit olabilmektedir. Eger uygulanan gerilim ile akim
ayni dogrultuda ise ger¢ek akim degerinden daha biiytlik bir sonug elde edilecektir. Eger ters
yonde ise gercek akim degerinden daha kiiclik sonuglar elde edilmektedir. Tiim bunlar
malzemenin 6zdirencinin yanlis 6l¢iilmesine neden olabilmektedir. Bu problemleri yok

etmek i¢in degisken kutuplama yontemi kullanilmaktadir (Dolastir, 2009).

Bu yontemde gerilim uygulandiktan sonra akim belirli bir siire sonra dl¢lilmektedir.
Uygulanan gerilimin polaritesi ters ¢evrilir ve tekrar uygulanir, ardindan akim
Olciilmektedir. Bu sekilde ters ¢evirme islemi tekrar uygulanmaktadir. En son olgiilen
akimlarm ortalama degeri hesaplanarak direng degeri bulunabilmektedir. Ol¢iim éncesinde
uygulanacak gerilim, gerilimi uygulama siiresi ve yapilacak test sayisi programa
girilmektedir. Bu degeler programda hesaplanarak diren¢ degerleri kaydedilmektedir. Test
yapilacak numuneye gerilim uygulandiktan sonra cihazdan kaynakli arka plan akimlarinin
dlciilmemesi icin bir siire beklenmektedir. Bu siire standartta 15 saniyedir. Ol¢iim sayisinin

cok olmasi dogru sonuclara ulasmakta 6nemlidir.

Degisken kutuplama tekniginde, test programi igerisinde drnege uygulanan gerilimi,
belirlenen siire boyunca ve tanimlanmis test sayist kadar degisken polaritelerde
uygulamaktadir. Olgiim isleminin  bitiminde bu degerleri kullanarak direnci
hesaplanmaktadir. Elektrometre istendiginde, iizerinde bulunan problar ile ortamin
sicakligini ve nemini dlgerek zamanin fonksiyonu olarak kaydedilebilmektedir (Dolastir,

2009). Ornek bir test hiicresi ve elektrometre Sekil 1.42°da verilmistir.

Sekil 1.42. Degisken kutuplama yontemi ile yiizeysel ve hacimsel iletkenlik 6l¢timii
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Elde edilen veriler malzemenin direng 6l¢lim sonuglaridir. Malzemenin yiizeysel ve
hacimsel iletkenligi, o = 1 / R denklemine goére basit bir sekilde S/cm birimine
cevrilebilmektedir. Bu 6l¢iim tekniginde malzemenin yiizey 6z direnci TS EN 1149-1 ve

dikey (hacimsel) direnci ise TS EN 1149-2 standartlarina gore yapilabilmektedir (TSE,
2000; TSE, 2006).
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2. ONCEKIi CALISMALAR

Bu tez ¢alismasinda grafitten modifiye Hummers metodu (Yazici ve ark., 2016)
ile GO (grafen oksit) elde edilmis, hidrazin hidrat ile kimyasal indirgeme yontemi (Tiyek
ve ark., 2016a) kullanilarak RGO (indirgenmis grafen oksit) elde edilmistir. Elde edilen
RGO, polimer ile karigtirilarak elektro ¢ekim cihazinda spunbond yiizey iizerinde nanolif
yiizeyler olusturulmus ve bu yiizeyler sicak silindir ile sabitleme teknigi kullanilarak
farkli katman sayilarinda birlestirilmistir. Elde edilen grafen katkili kompozitlerin
iletkenligi Olciilmiistiir. Bu sebeple grafen sentezi, iletken kompozitler ve grafen katkilt

kompozitler ile ilgili literatiir arastirmasi yapilarak ayri alt basliklar altinda agiklanmustir.

2.1. Grafen Sentezi ile Tlgili Cahsmalar

Grafen sentezinde Ozellikle laboratuvar calismalarina uygun olmasi yoniinden
kimyasal yontem en uygun yontem olarak 6ne ¢ikmaktadir. Kimyasal yontem ile sentezde
oncelikle oksidasyon islemi ile grafitin karbon atomlar1 arasinda yeni baglar olusturularak
karbon tabakalarinin birbirinden uzaklastirilmasi saglanmaktadir. Ardindan yapilan
indirgeme islemi ile birbirinden uzaklagmis karbon tabakalarinin arasindaki baglar
bozundurularak tek veya birka¢ katmanli karbon tabakalar1 elde edilmektedir. Elde edilen
yapiya grafen denilmektedir. Bu yontem farkli arastirmacilar tarafindan arastirilmis ve

hem oksidasyon hemde indirgeme iglemlerinde yeni yontemler kesfedilmistir.

Grafitin oksidasyonunda temelde, Brodie (Brodie, 1859), Staudenmaier
(Staudenmaier, 1898), Hofmann ve Konig (Hofmann ve Konig, 1937), Hofmann ve Holst
(Hofmann and Holst, 1939) ve Hummers ve Offeman (Hummers ve Offeman, 1958) gibi
yontemler kullanilmaktadir. Bu yontemler zamanla eksikliklerinin giderilmesi ig¢in
modifiye edilmistir. Burada yontem olarak en ¢ok modifiye edilen ve kullanilan ise
Hummers’1in yontemidir. Hummers yontemi kolay bir ydontem olmakla birlikte digerlerine

gore daha az zehirli gaz agiga ¢ikardigindan daha c¢evrecidir (Yazici ve ark., 2016).

Brodie yonteminde HNOs ve NaClOs, Staudenmaier’in yonteminde H2SOg,
HNO3, KCIlOs, HCI, Hofmann ve Konig’in yonteminde H2SO4, HNO3, KCIO3, HCI,
Hummers ve Offemann yonteminde ise NaNOz H2SO4, KMnO4 ve H2O: gibi kimyasallar
kullanilmaktadir (Wong ve ark., 2014). GO’nun farkli yontemlerle iiretilmesi ile farkl
oksidasyon ve C/O oranlari elde edilmistir. Ayrica elde edilen GO’nun bag yapilarinin

belirlenmesinde bu yontemler etkilidir.
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Chen ve ark. (2009) pH’in grafen oksit lizerindeki etkisini incelenmislerdir.
Grafitin asidik ortamda oksitlenmesi ve ortamdan metal iyonlarin1 uzaklastirmak amagh
kullanilan %35°lik hidroklorik asitten dolay:r grafit oksitin asitliginin nétrlesmesinin
gerektigi gbzlenmistir. Ultra saf su ile yikanan siispansiyonun pH’min artarak kolloid
sekline doniistiigii ve grafen oksitin zeta potansiyelinin daha yiiksek oldugu ve bununla

birlikte sentezlenen grafen oksitin stabilizasyonunun saglanabilecegi belirtilmistir.

Grafit, oksitlendiginde grafen oksit (GO) elde edilmektedir. Elde edilen GO indirgeme
islemine tabi tutulup indirgenmis grafen oksit (RGO) iiretilmektedir. indirgeme yonteminde
hidrazin, alkol, sodyumborhidriir, hidriodik asit ile asetikasit, sodyum/potasyum hidroksit,
demir/aliminyum tozlari, amonyak, hekzilamin, siilfiir igeren bilesikler (NaHSO3, Na>SOs,
Na2S204, Na2S203, Na.S.9H.0, SOCI; ve SO), iire ve C vitamini gibi kimyasallar
kullanilmaktadir (Erikli, 2014). Bu yontemler arasindan en ¢ok hidrazin ve sodyum bor
hidriir kullanilmaktadir. Literatiirde farkli miktarlarda hidrazin kullanilmistir. Kullanilan

hidrazinin miktar1 bir yoniiyle GO’nun indirgeme derecesini belirlemektedir.

Stankovich ve ark. (2007) 100 mg GO i¢in 100 mL deiyonize su ve 1 mL hidrazin
kullanmiglardir. Kullanilan hidrazinin RGO’nun karakteristik 6zelliklerini degistirdigini
belirtmislerdir. Elde edilen RGO’nun elektrik uygulamalarda kullanilabilecegini rapor

etmislerdir.

Kumar ve Kaur (2015) yaptiklar1 ¢alismada, 100 mg GO i¢in 100 mL deiyonize
su ve 1 mL hidrazin kullanmistir. Yaptiklar1 calismada 1,9 x 1072 S/cm seviyesine kadar
iletken RGO iiretmislerdir.

Cao ve Zhang (2015) g¢alismalarinda, 400 mg GO ile 400 mL deiyonize su
igerisinde hidrazin hidrat eklediklerini ve GO, hidrazin hidrat oranini 7:10°da tuttuklarini
belirtmislerdir. Basarili bir sekilde RGO elde ettiklerini, CVD yontemine kiyasla daha az
maliyetli oldugunu ve kompozit, enerji depolama aygitlarinda kullanilabilecegini rapor

etmislerdir.

Krane (2011) grafen sentezleme yontemlerinin verimliligini arastirmigtir.
Eksfoliyasyon metodunun, 6zellikle laboratuvar arastirmalarinda kullanilan yiiksek kalite
ve saflikta grafen sentezi i¢cin en uygun metot oldugunu ve bu metot ile elde edilen grafen
tabakalarimin boyutlart bakimindan endiistriyel {iretim i¢in uygun olmadigi, kimyasal

buhar biriktirme yonteminin endiistriyel iiretim i¢in uygun oldugu belirtilmistir.
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Grafen oksitten grafen elde etmek igin literatlirde farkli yontemler bulunmaktadir.
Bu tezde hidrazin ile indirgeme yontemi kullanilmistir. Hidrazin ile indirgeme islem

kolaylig1, ucuz olmasi ve tekrar edilebilirlik gibi avantajlari bulunmaktadir.

2.2. iletken Kompozitler ile Tlgili Cahismalar

Polimer esasli iletken kompozitlerin iiretimi konusundaki caligmalar
incelendiginde, biiyiik bir kisminin dolgu bileseni olarak yeni nesil karbon tiirevlerinden
biri olan karbon nanotiiplerin kullanildig1 goriilmektedir (Jin ve ark., 2001; Valentini ve
ark., 2003; Geng ve ark., 2011; Khattari ve ark., 2012). Grafen tiirevli malzemeler sahip
olduklari miikemmel geometri ve yiiksek yiizey alanlarindan dolayi, kompozit malzeme
icerisine ¢ok kiiclik miktarlarda eklendiginde dahi elektriksel iletkenligi 6nemli 6l¢iide
arttirdigr soylenebilmektedir. Ayrica mekanik dayanimlar ¢elikten 15-20 kat fazla ve
celikten 5 kat daha hafif olan karbon nanotiipler, kullanildiklar1 kompozit malzemelerin
mekanik 6zelliklerini de iyilestirmektedir. Bunun yani sira bu tiir malzemelerin yiiksek
151l dayanimlari sayesinde kompozit malzemelerin termal ve 1s1l dayanimlarini arttirdig
sOylenebilmektedir. Ancak grafen tiirevli malzemelerin biliylik capta {retiminin
olmamasi, maliyetinin yiiksek olmas1 gibi dezavantajlariyla endistriyel bir malzeme

olarak kullanilmasi su an i¢in miimkiin degildir (Akin, 2013; Tiyek ve ark., 2016a).

Hsu ve ark. (1993) iletken polianilini, N-metil-2-pirolidon (NMP) ¢oziiciisii
igerisinde ¢oziip, yas cekim yontemiyle 157,8 S/cm iletkenlik degerinde polianilin

liflerini tiretmislerdir.

Cvetkovska ve ark. (1996) polipirol ve PAN kullanilarak karma kompozit
irettiklerini belirtmislerdir. Yapilan calismada su veya eter icerisinde hazirlanmis FeCls
karisimina PAN lifleri daldirilmistir. Bu karisim vakumlu bir ortamda pirol buhari ile
islem gormiistiir. Yapilan calismada elde edilen kompzit, referans PAN ile mukayese

edilerek yapilan islemlerin etkisi yorumlanmuistir.

Thongruang ve ark. (2002) yaptiklari calismada polietilen ile karbon elyaf, karbon
siyaht ve grafit dolgularint mekanik karistirma ile karistirmislar ve sonrasinda karigimi
sicak pres yardimiyla presleyerek kompozit filmleri elde etmislerdir. Yapilan iletkenlik
dlciimleri ile 10* seviyesinde iletkenlige ulasilmast icin ayr1 ayr1 %20 karbon elyaf, %35

karbon siyah1 ve %60 grafit kullanildig1 agiklanmistir. Grafitin perkolasyon degerinin bu
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kadar yiiksek olmasinin sebebinin polimer matris igerisinde kotii dagilimi ve dagilim

oraninin diisiik oldugu rapor edilmistir.

Kim ve ark. (2003) calismalarinda, polipirol/poliamid 6 kompozitlerini kimyasal
ve elektrokimyasal polimerizasyon yontemleri ile iiretmislerdir. Uretilen kompozit
malzemelerin iletkenlik ve EMKE testlerini yapmislardir. Kimyasal polimerizasyon
yontemi ile elde edilen kompozitlerin elektrokimyasal yonteme gore daha iletken

olduklarini rapor etmislerdir.

Lin ve Lou (2003) yaptiklar1 ¢alismada rotor tipi bir egirme Unitesi kullanilarak
sargilt iplik yapmuslardir. Sargili iplik yapisi paslanmaz celik filament, polipropilen
dokusuz yiizey seritleri ve kuvvetlendirici bir filamentten olusturulmustur. Olusturulan
iplikler dokunmus ve dokuma yiizeyler 170 °C sicaklikta 60, 90, 120 ve 150 saniye siire
ile islem gormiistiir. Polipropilen eriyerek kumas, lamine esnek ylizeyler haline
getirilmistir. Is1 ile PP eritilerek elde dilen kompozit yiizeylerin 1000-100.000 ohm/m?

arasinda lamine numunelerin ise 103-105 ohm/m? elektrik direnci oldugu belirlenmistir.

Hirase ve ark. (2003) yaptiklart calismada elektrokimyasal polimerizasyon
yontemi ile iirettikleri PAN’1, PET lifleri iizerine kaplamislardir. Uretilen PAN/PET
iletken liflerinde  PAN miktarmin agirlikga artisinda PAN/PET  kompozitinin

iletkenliginin arttigini rapor etmislerdir.

Geetha ve ark. (2005) calismalarinda farkli dopant molekiilleri kullanarak elde
ettikleri polianilini cam yiinii kumaslarin iizerine kaplamiglardir. Kullanilan dopant
molekiiliine gore iletkenlik ve direng iliskileri incelenmistir. Elde ettikleri kapli

kumaslarin iletkenliginin oldukg¢a yiiksek oldugunu belirtmislerdir.

Aydin (2007) farkh tiirde oksadantlar kullanarak polipirol/PET kompozit lifleri
tiretmistir. Uretilen kompozitin, polipiroliin miktar1 ve kompozit liflerin yiizey direnci
lizerine yiikseltgen tiirii, asit tiirli, sicaklik, polimerizasyon zamani, sisirme siiresi,
monomer, yiikseltgen ve asit derisimi gibi polimerizasyon kosullarinin etkisi

arastirilmastir.

Lisunova ve ark. (2007) ¢ok duvarl karbon nanotiipler ile ultra yiiksek molekiil
agirlikli polietilen matrisli kompozitler hazirlamislar ve ¢ok diisiik miktarda karbon

nanotiip kullanarak iletkenligi 10 S/cm seviyelerine kadar ¢ikarmuslardir.
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Zhang ve ark. (2008) hazirladiklar1 poli(etilen tereftalat) ve genlestirilmis grafit
kompozitlerinin 6zelliklerini inceledikleri ¢alismada, genlestirilmis grafitin perkolasyon
degerini hacimce %?2 olarak bulmuslardir ve hacimce %8 genlestirilmis grafit kullanarak

hazirladiklar1 kompozitin iletkenlik degerini 10 S/cm olarak dlgmiislerdir.

Kaynak ve Hakansson (2009) ¢alismalarinda poliamid/likra kumaslar1 p-toluen
stilfonik asit (pTSA) kullanilarak sentezledigi polipirol ile kaplamiglardir. Elde edilen
yiizeylerin EMKE ve iletkenlik testlerini yaptiklar1 ¢alismalarinda, pTSA katkis1 ile

iletkenligin arttigini rapor etmislerdir.

Shang ve ark. (2010) yaptiklar1 calismada buhar fazinda tirettigi iletken polipirolii,
PET kumagslar1 iizerine kaplamislardir. Kapli kumasglarin yiizey o6zdireng oOlglimii
yapilmistir. Direng ve iletkenlik degerinin konsantrasyon, oksidant, reaksiyon siiresi ve

1s1s1 gibi polimerizasyon kosullarina bagli olarak degistigini rapor etmislerdir.

2.3. Grafen Katkili Kompozitler ile ilgili Cahismalar

Du ve ark. (2003) ise koagiilasyon metodu ile tek duvarli karbon nanotiip dolgulu
poli(metil metakrilat) kompozitlerini hazirlamistir. Hazirlanan karisim igerisine karbon
nanotlip agirlikca % 0,1-7 oranlarinda eklenmistir. Agirlikca % 2 karbon nanotiip
eklenmesiyle elektriksel iletkenligin 10° S/cm diizeyine ulastigi belirlenmistir. Bu
calismada perkolasyon degerinin bu kadar diisiik olmasinin sebebi olarak nanotiiplerin
dagilim oraninin ¢ok iyi olmasi ve polimer matris i¢erisindeki homojen dagilimi oldugu

belirtilmistir.

Lisunova ve ark. (2007) ¢ok duvarl karbon nanotiipler ile ultra yiiksek molekiil
agirhikli polietilen matrisli kompozitler hazirlamislar ve ¢ok diisiik miktarda karbon

nanotiip kullanarak iletkenligi 10 S/cm seviyelerine kadar ¢ikarmglardir.

Hong ve ark. (2008) tarafindan farkli uygulamalarda kullanilan ytliksek esneklige
sahip, transparan, iletken polimer olan PEDOT:PSS ile grafen kompoziti yerinde
polimerizasyon ile hazirlanmis ve miikemmel transparanlik, iletkenlik ve daha iyi
esneklik gosterdigini belirtmislerdir. PEDOT:PSS/Grafen kompozit filmi ile kaplanmis
PMMA’nin, PEDOT:PSS/Grafen ile kaplanmis kuvarsa gore daha yiiksek iletkenlige

sahip oldugunu ve termal olarak daha stabil oldugunu ifade etmislerdir.

Liu ve ark. (2008) DMF c¢oziicii ortaminda PS/grafen kompoziti hazirlamiglardir.

Hazirlanan kompozit yiiksek hacimli metanol tizerine DMF damlatilarak koagiile
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edilmistir. Daha sonra polistirenin hacminin %2,4’li oraninda grafen ¢6zeltisi eklenerek
polistirenin  ylizeyinin tamaminin kaplandigint belirtmislerdir. Ayrica hazirlanan
PS/grafen kompozitinin iletkenligi eklenen grafen oramiyla ayni oranda arttigini ifade

etmislerdir.

Ansari ve Giannelis (2009), yaptiklart c¢alismada Polivinilidin Floriir
(PVDF)/fonksiyonellestirilmis grafen yapraklar (FGS) nanokompozitleri, sikistirma
kaliplama yontemiyle hazirlanmiglardir. Hazirlanan PVDF/FGS yapinin kompozit matris
icerisinde 1yi dagilim gosterdigini ve kompozit depolama modiiliinii, iletkenligini ve

alisilmadik bir direng/sicaklik degeri gosterdigini ifade etmislerdir.

Huang ve arkadaslart  (2010), Ziegler-Natta polimerizasyonu ile
polipropilen/grafen oksit (PP/GO) nanokompozitleri iiretmislerdir. GO yapisinda
bulunan -OH ve -COOH igeren yiizey fonksiyonel gruplari vasitasiyla polimere
baglandigimi belirtmislerdir. PP/GO kompozitlere agrilikca %4,9’luk oranda GO
takviyesiyle iletkenligin 0,3 S/m™ seviyesine ulastigin1 bulmuslardir.

Xu ve Gao (2010) in-situ polimerizasyon yontemi ile bir takim kimyasal iglem
uygulayarak PA6 polimerine farkli miktarlarda GO eklemistir. Bu ¢alisma ile saf nylon-
6 polimerinin 56 MPa olan gerilme direnci, agirlikca %0,01 oraninda grafen oksitin
eklenmesiyle 84 MPa ve %0,1 oraninda eklenmesiyle 123 MPa’ya kadar ytikseltmistir.
Gelistirilen kompozitin XPS, FTIR, TGA ve AFM ile analizleri yapilmstir.

Zhang ve ark. (2010) eriyik birlestirme yontemi ile PET/grafen nanokompoziti
hazirlamiglardir. Kompozitteki grafen oranmi arttikga PET/grafen nanokompozitinin
iletkenliginin hizla arttigini  gézlemislerdir. Uretilen nanokompozitin elektriksel

iletkenligi % 3’liik grafen eklenmesiyle 2,11 S/m seviyesine ¢iktigini rapor etmislerdir.

Vadukumpully ve arkadaglar1 (2011), esnek ve iletken grafen/poli(vinil kloriir)
kompozit malzemeler iiretmis mekanik, termal ve iletkenlik 6zelliklerini incelemislerdir.
Kompozit malzemeye %2’lik bir grafen eklenmesiyle Young’s modiiliinde % 58'lik ve
gerilme mukavemetinde % 130’luk bir artis gozlemlenmistir. Maksimum elektrik

iletkenligi %6,47’lik grafen eklenmesiyle 0,058 S/cm degerine ulasilmistir.

Potts ve ark. (2011) PMMA ve kimyasal olarak modifiye edilmis grafen dolgu
malzemelerinin morfolojik ve termomekanik ozelliklerini arastirmislardir. In situ
polimerizasyon ile elde edilen %0,05’lik gibi ¢ok diisiik oranlarda grafen oksit ve

indirgenmis grafen oksit dolgu malzemeleri ile yiikklenmis kompozitlerin camst gegis
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sicakliklarda 6zellikleri gozlemlenmistir. Olusturulan kompozitlerin Young’s modiilii

%1’lik yiikleme ile %28 arttig1 goriilmiistiir.

Zhang (2011) grafenin yiiksek elektrik, kuantum Hall etkisi, 1s1 iletkenlikleri,
elektron iletimi ve yiiksek mukavemet 6zellikleri ile saf seliilozdan olusan pamuk nano
kompozit olusturmak i¢in incelemelerde bulunmustur. Pirolitik karbon ile kaplanan
pamuklu kumaslarin lityum iyon pilleri basta olmak {izere enerji depolamada, giyilebilir
uygulamalarda, elektronik sektoriinde ve su iiretim isleme alanlarinda uygulanabilecegini

rapor etmistir.

Upadhyay ve ark. (2012) Hummers metodu ile elde ettigi grafen oksiti, PMMA
ile karigtirarak elektro ¢ekim sistemi ile nanolif ylizey elde etmislerdir. Elde edilen
nanolif yiizey PMMA yiizeyleri ile vakumlama yapilarak sandvi¢ yap1 olusturulmustur.
PMMA/GO yiizeylerin yapist SEM ve TEM ile incelenmis, sandvi¢ yapinin elektrik

iletkenligi 6l¢iilmiistiir.

Das ve ark. (2013) polivinilpirolidin de sabitlenmis grafen ve PVA karisimi
hazirlayarak elektro ¢ekim ile saf grafen/polivinilalkol nano lifi olusturmuslardir.
Mikroskobik incelemede grafen, elde edilen nanolif i¢erisinde ¢ok iyi dagilim gdstermis
ve Uniform bir lif yiizeyi tespit etmislerdir. Elde edilen nanolifin iletken teller, elektrot,
biyomedikal, akilli tekstiller ve benzer uygulama alanlarinda kullanilabilecegi rapor

edilmistir.

Menchaca-Compos ve arkadaglari (2013), grafen iceren PA-6.6 karisimindan
elektro ¢ekim sistemiyle PA-6.6/fonksiyonel grafen oksit nanolif yiizey iiretmis ve
karbonizasyon islemini ger¢eklestirmislerdir. En iyi kapasidans degerini % 2’lik FGO

eklemesiyle elde etmislerdir.

Shateri-Khalilabad ve Yazdanshenas (2013) grafen kapli pamuklu tekstillerin
elektrik iletkenliginin arttirilmasi i¢in parametreler iizerinde incelemeler yapmislardir.
Oncelikle Hummers metodu ile grafitten GO elde edilmistir. Pamuklu kumasa, daldirma
ve kurutma yontemi ile GO yiiklenmistir. GO kapli kumasglar indirgen madde ile ¢oziicii
igerisinde muamele edilerek indirgenmesi saglanmistir. indirgen madde (NaBH4, N2Ha,
CeHgOs, Na2S20s ve NaOH), konsantrasyon, indirgenme siiresi, iletkenlik {izerine
denemeler yapilmustir. Indirgen maddenin tiiriine bagli olarak pamuklu kumaslarmn direng
degerleri 10% ile 10° kQ arasinda degismektedir. Calismanm sonucunda mekanik ve

iletkenlik konularinda en iyi sonucu Na>S,0; ile hazirlanan kumas oldugu belirtilmistir.
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Das ve Prusty (2016) yaptiklar1 derleme makalede grafen bazli polimer
kompozitlerin elektronik cihazlar, enerji depolama, sensorler, elektrostatik bosalim
(ESD), elektromanyetik girisim (EMI) ve biyomedikal uygulamalari gibi farkli alanlarda
kullanim alani bulduklarin1 belirtmislerdir. Ayn1 zamanda polianilin, PEDOT, epoksi,
poliiiretan, polivinil alkol, polistiren, polietilen tereftalat, polikarbonat, Polivinildin
Floriir, Nafion, PCL, PLA, PMMA, PDA ve PPS gibi farkli polimerlerin grafen ile
kullanildiklarini belirtmislerdir. Grafenin diisiik miktarda dahi polimer ile kullanildiginda

iletkenligi ciddi sekilde artirdigini rapor etmislerdir.
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3. MATERYAL VE METOD

3.1. Materyal

3.1.1. Kimyevi malzemeler

GO sentezi i¢in gerekli malzemelerden grafit tozu (<20 pm), hidrojen peroksit
(H202, %30) ve siilfiirik asit (H2SO4, %96,4) Sigma Aldrich (Taufkirchen, Almanya)
firmasindan, sodyum nitrat (NaNO3), potasyum permanganat (KMnOgs) ise Merck
firmasindan (Ontario, Kanada) temin edilmistir. RGO sentezi i¢in gerekli kimyasallardan
etanol Sigma Aldrich firmasindan, hidrazin hidrat (HeN20, %80) ise Merck firmasindan

temin edilmistir.

Elektro ¢ekim karigimlarinin hazirlanmasinda polimer olarak kullanilan %210 vinil
asetat igeren poliakrilonitril [P(AN-VAc)] lifleri, Aksa Akrilik Kimya San. A.S. (Kocaeli,
Tiirkiye)’den, ¢oziicti olarak kullanilan dimetilformamid (DMF, CsH7NO) ise Sigma

Aldrich firmasindan temin edilmistir.

Elektro ¢ekim cihazinda taban malzemesi olarak ¢alisilan polipropilen esasl ve
kalandir islemi gérmiis 70 ve 12 g/m? gramajlarina sahip 48 cm eninde beyaz spunbond
dokusuz yiizeyler ise Teknomelt Teknik Mensucat San. ve Tic. A.S. (Kahramanmaras,

Tiirkiye)’den temin edilmistir.

3.1.2. Kullanilan cihazlar ve makineler
GO, RGO ve P(AN-VACc)/RGO iiretiminde kullanilan ultrasonik banyo (Sekil

3.1a), 1s1 kontollii manyetik karistirici (Sekil 3.1b), etiiv (Sekil 3.1c), analitik terazi (Sekil
3.1d) ve pH metre (Sekil 3.1e) asagida verilmistir.

ISOLAB . = . =
=== D6|eg 90Bsle.

(a) (c)

Sekil 3.1. Uretimde kullanilan cihazlar; a) Ultrasonik banyo, b) Is1 kontrollii manyetik
karistiricy, ¢) Etiiv, d) Analitik terazi, e) pH metre
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Ultrasonik banyo; Ultrasonik banyo igerisindeki malzemeyi olusturdugu ses
dalgalari ile parcalayip homojen karisim saglayabilmektedir. Projede kullanilan ISOLAB
marka homojenizatoriin ses giicii 180 W, 40 kHz frekansinda ve 300W 1si1tma giiclindedir.

Ayrica 6 L hacminde ve 5-80 °C sicaklik araliginda calisabilmektedir.

Is1 kontrollii manyetik karistirici; Bu cihaz, sivilarin manyetik alan etkisi ile
karistirilmasint saglamaktadir. Ayn1 zamanda dijital ekran {izerine yerlestirilen probun
siv1 i¢erisine daldirilmasiyla, siviy1 istenen sicaklik degerinde tutabilmektedir. Kullanilan
Laborgate marka 1s1 kontrollii manyetik karistirici, 20-300 °C’ye kadar 1sitma, maksimum

15000 d/dk dénme hiz1 ve otomatik olarak 1-24 saat kapanma siiresi ayarlanabilmektedir.

Etiiv; Malzemeleri istenen sicaklikta i1sitma, kurutma ve pisirme islemi igin
kullanilabilmektedir. Istenen siire ve sicakliga ayarlanan etiiv, mikrop &ldiirme,
malzemelerin dezenfekte edilmesinde vb. amaglar i¢inde kullanilir. Bu projede kullanilan
etiv, Memmert marka olup dijital ekrandan 300 °C’ye kadar 1sitma giiciine
ayarlanabilmektedir.

Analitik terazi; Cok diisiik miktarlarin bile ¢ok hassas bir sekilde agirliklarinin
belirtilmesinde kullanilmaktadir. Ornegin kimyasal maddelerin tartiminda, eczacilikta ve
kuyumculukta kullanilan teraziler hassas terazilerdir. Bu projede kullanilan Radwag
marka AS 220.R2 model analitik terazi, otomatik kalibrasyon sistemi, = 0,0002 g

hassasiyet ve programlanabilir LCD ekran 6zelliklerine sahiptir.

Masa tipi pH metre; Sivi veya ¢amurumsu malzemelerin pH degerini dlgen
laboratuvar cihazina verilen isimdir. pH elektrodu, ¢ozeltinin pH degerine gore voltaj
veren bir pil gibi ¢alisir. pH 6l¢iim elektrodu hidrojen iyonuna hassas bir cam haznedir.
Icindeki ve disindaki bagil hidrojen oranlarinin degisimine gére farkli milivolt ¢ikislar:
vermektedir. Bu projede = 0,005 pH 6l¢iim hassasiyetindeki WTW inoLab pH 7110 masa

tipi pH metre kullanilmistir.

Elektro cekim cihazi; Elektro ¢ekim yontemi polimer esasli nanolif iiretimi igin
en etkin yontemlerden birisidir. Bu yontem polimer kimyasi, makine miihendisligi,
akigkanlar dinamigi, elektrik fizigi ve temel fizik gibi bilim alanlarini igeren disiplinler
arast bir yontemdir (Giigli, 2012). Elektro ¢ekim elyaf ¢apmin 10 nm’den birkag yliz
nanometreye kadar oldugu elyafiiretim sistemidir. Nano lif liretiminde temel olarak igneli
ve ignesiz olmak tizere iki farkli elektro lif cekim yontemi mevcuttur (Cengiz-Callioglu,

2013). Elektro ¢ekim yonteminde elyaf ozellikleri, caligma alanin diizglinliigii, polimer

75



viskozitesi, elektrik alaninin kuvvetli olmast ve igne-toplayici arasindaki mesafeye
baghdir. Bu projede Sekil 3.2°de resimleri verilen Inovenso marka NanoSpinner

PilotLine model yar1 endiistriyel ¢ok igneli elektro ¢ekim cihazi kullanilmastir.
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Sekil 3.2. Yar1 endiistriyel ¢ok igneli elektro ¢cekim cihazi

Cihaz maksimum 5 set (her sette 6 igne) ile ¢alisabilme kapasitesi, 10-40 bin voltaj
araligi, 80 x 65 cm boyutlarinda tasiyict besleme (toplayici), programlanabilir
dokunmatik ekran kontrolii ve siirekli tagiyici kumas besleme sistemine sahiptir. Ayrica
100-1000 mm/dk kumas sarim hizi, 0,1-2.499 mL/h pompa besleme hizi, 80 mm kumasg
sarim yoOniine dik dogrultuda homojenizasyon hareket strogu, 50-200 mm araliginda

ayarlanabilir igne-toplayict mesafesi 6zelliklerine sahiptir.

Spunbond makinesi; Dokusuz yiizeyler igerisinde en yaygin tekstil yiizeyi
olusturma yontemlerinden biri olarak bilinen bu yontemde lif olugumu ile yilizey olusumu
ayni anda gerceklesmektedir. Bu yontemde polimer formundaki termoplastik elyaf
cipsleri eritilmekte, diizelerden piiskiirtiilerek soguk hava ortamindan ge¢mektedir. Lif
yapisindaki molekiillerin diizgiin yonlenmesi i¢in bir miktar ¢ekildikten sonra rastgele
dagilimla gbzenekli yapidaki tasiyict band iizerine serilmektedir. Dokunun meydana
gelmesini takiben uygulanan 1s1l, mekanik ya da kimyasal yontemlerle liflerin birbirine
baglanmas1 gerceklestirilerek dokusuz yilizey elde edilmektedir (Cingik, 2010). Bu
projede kullanilan spunbond iiretim makinesi Teknomelt A.S.’de slot sistem

teknolojisiyle liretilmektedir. Slot sistem teknolojisi sayesinde liflerin iiretim asamasinda
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kumas ylizeyinde daha homojen dagilim olusturmasi saglanmaktadir. Spunbond iiretim

makinesi Sekil 3.3’te verilmistir.

Sekil 3.3. Spunbond {iretim makinesi

Silindirli kalandir makinesi; Dokusuz ytizeyleri igerisindeki kizgin buhar veya
yag ile eriterek yapistiran ve birlestiren makinedir. Sicak silindirlerle silindirler arasindan
gecen kath yiizeyler yiiksek sicaklik ve basing ile silindirler iizerindeki kabartma
noktalarinda erimektedir. Silindir ilizerindeki kabartma noktalar1 farkli desenlerde
olabilmektedir (Sekil 3.4). Spunbond tizerinde nanolif yiizeylerin tizerinde olusturuldugu
spunbond dokusuz yiizeylerin ¢ok katli olarak birlestirilmesi i¢in Teknomelt A.S.‘de

bulunan Sekil 3.4°te verilen silindirli kalandir makinesi kullanilmistir.

@ (b) ©

Sekil 3.4. Silindirli kalandir makinasi ve ekipmanlari; @) Silindirli kalandir makinasi, b)
Silindir yiizey tipleri, ¢) Silindir gesitleri

3.2. Metot

Bu c¢alismada gergeklestirilen liretim ve tasarim iglemlerinin sematik gosterimi
Sekil 3.5°de asamalar halinde verilmistir. Bu asamalar ilerleyen bdliimlerde ayrintili

bicimde ayr1 ayr1 agiklanmustir.
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Modifiye
Hummers
Metodu

Graphene Oxide

HOOC

Ultrasonikasyon 2h
hidrazin hidrat
95°C, 24h

Indirgenmis Grafen Oksit

Spunbond
yiizey lizerine

Tek kat spunbond tizerinde
P(AN-VAc)/RGO

P(AN-VAc)/DMF
80°C, 2h

RGO/DMF
» Ultrasonikasyon
24°C, 2h

Elektro ¢ekim
islemi

-=_

Sekil 3.5. Cok katli nanolif yiizeylerin tiretimi siireci

P(AN-VAc)/RGO
80 °C gece boyunca

Birlestirilmis ¢ok katli nano yiizey

3.2.1. Grafen oksit sentezi

Grafitten, GO elde edilmesi i¢in kimyasal yontemlerden modifiye Hummers
Metodu kullanilmistir (Zhou ve ark., 2011; Dittrich ve ark., 2013; Chen ve ark., 2013;
Yazici ve ark., 2016). Bu yontem 5 asamadan olusmaktadir. Sentez asamalarinda ¢ekilmis

resimler Sekil 3.6°da verilmistir.

Sekil 3.6. GO sentezinden goriintiiler; a) Grafit ve diger kimyasallari ekleme, b-C)
Potasyum permanganat ilavesi, d) Deiyonize su ilavesi, €) Hidrojen peroksit ilavesi, f)
Filtreleme, g) GO
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Birinci asamada 5 g grafit tozu, 2,5 g sodyum nitrat (NaNOs3) ve 115 mL siilflirik
asit (H2SO4) buz banyosunda yaklagik 5°C’de 1 saat karistirtlmistir. Bu karisima 2.
asamada kuvvetli bir yiikseltgeyici olan 15 g potasyum permanganat (KMnQO4) yavasca
ilave edilerek 35 °C’yi gegmeyecek sekilde 2 saat karistirilmistir. Karisima 3. asamada
500 mL deiyonize su eklenerek 35 °C’de 1 saat karistirma islemine devam edilmistir. 4.
asamada karigima konsantrasyonu %30 olan 10 mL hidrojen peroksit (H202) ilave edilmis
ve 2 saat daha karistirilmistir. Bu islemlerin sonunda (5. asama) karisim deiyonize su ile
filtrelenerek siiziintliniin pH:7 oluncaya kadar yikanmistir. Son olarak filtre kagidi
tizerinde kalan koyu kahverengi goriiniimlii yogun ¢amur seklindeki malzeme 50 °C’de
etlivde 24 saat boyunca kurutularak toz halinde GO elde edilmistir. Sentez asamalarinin

sicaklik ve siireye bagli olarak gosterimi Sekil 3.7°de verilmistir.

Sicakhk (°C) 4

0°c —»

fooa]  [oum]
0dk 60 dk 70dk

Sekil 3.7. GO sentez agamalarinda zamana bagl sicaklik grafigi

3.2.2. indirgenmis grafen oksit sentezi

Indirgeme islemi igin 3 g toz halindeki GO iizerine 900 mL deiyonize su eklenip
35 °C’de manyetik karistiricida 24 saat karistirildiktan sonra ultrasonik banyoda 2 saat
daha karistirmaya devam edilmistir. Elde edilen karigima 90 mL hidrazin hidrat (HsN20,
%80) eklenerek 95 °C’de gece boyunca geri sogutma diizenegi altinda 1siticili manyetik
karistirict  lizerine yerlestirilmis yag banyosunda karistirilmistir. Son olarak oda
sicakliginda sogumaya birakilan karisim aseton ve deiyonize su ile yikanmis ve
filtrelenmistir. Filtre kagidi tizerinde kalan siyah goriiniimlii yogun ¢amur seklindeki
malzeme etiivde 40 °C’de 24 saatte kurutulmus ve toz halde RGO elde edilmistir (Park
ve ark., 2011, Konios ve ark., 2014; Shalaby ve ark., 2015; Tiyek ve ark., 2016a). RGO

sentezi sirasinda ¢ekilen dijital resimler Sekil 3.8te verilmistir.

79



Sekil 3.8. RGO sentezinden goriintiiler; a) Ultrasonik banyoda GO hazirlama, b)
Hidrazin hidrat ilavesi, ¢) Karistirma bittikten sonra, d) Etiivde RGO kurutma

3.2.3. Elektro ¢ekim islemleri

Bu ¢alismada nihai amag; en yiiksek degerde iletkenlik elde edebilmek i¢in P(AN-
VAc) polimerine miimkiin olan en yliksek oranda RGO katkisiyla nanolif ylizeylerin
olusturulmasidir. Bu baglamda farkli RGO katki oranlarinda P(AN-VAc) karigimlar
hazirlanarak inovenso marka NanoSpinner PilotLine model yar1 endiistriyel ¢ok igneli
elektro gekim cihazinda nanolif yiizeyler iiretilmistir. Uretim siirecinde ¢ekilen dijital

resimler Sekil 3.9°da verilmistir.

Sekil 3.9. Elektro ¢ekim ¢ozeltisinin hazirlanmasi; a) P(AN-VACc), b) RGO ultrasonik
banyoda, c) P(AN-V Ac) iizerine RGO ilavesi, d) P(AN-VA¢)/RGO karigimi

Elektro ¢ekim karisimlarinin hazirlanmasi i¢in oncelikle P(AN-VAc) lifi, DMF
¢oziictisii icerisinde 80 °C’de ve 1 saat karistirilarak ¢oziinmiistiir. Ayn1 zamanda ayr1 bir
beherde RGO da DMF igerisinde 35 °C’de 1 saat ultrasonik banyo yardimiyla dispers
edilmistir. Elde edilen RGO karisimi ¢ok yavas bir sekilde P(AN-VAC) ¢ozeltisine bir
biliret yardimiyla damla damla aktarilmis ve 80 °C’de gece boyunca karistirilmistir.
Elektro ¢ekim islemleri i¢in hazirlanan P(AN-VAc)/RGO (PRGO) karigimlarinin

konsantrasyonlari, RGO igerikleri ve miktarlar1 Cizelge 3.1’de verilmistir.
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Cizelge 3.1. P(AN-VAC)/RGO karisimlari ve elektro ¢ekim parametreleri

Numune Konsantrasyon Elektro ¢ekim parametreleri
Kodu Karisim RGO Voltaj Mesafe Besleme hizi
(%) (Agirhikea, %)  (kV) (cm) (mL/h)
PRGO3 11 3 24 14 3,0
PRGO9 11 9 24 20 1,3
PRGO15 11 15 24 20 1,8
PRGO21 11 21 24 20 1,7
PRGO25 10 25 28 18 1,8
PRGO30 10 30 26 20 1,7

Hazirlanan her bir karisimin Cizelge 3.1°de verilen optimum elektro c¢ekim
degerinin belirlenmesi i¢in yapilan 6n denemelerde elektro ¢ekim cihazinda 2 diize (igne)
kullanilarak gii¢, besleme, diize-toplayici mesafesi gibi parametreler stirekli degistirilerek
Taylor konisinin olusumu, lif/yiizey olusumu ve besleme akis1 gézlemlenmistir. Her bir
numune i¢in optimum parametrelerle toplayiciya yerlestirilen aliiminyum folyo tizerinde

elde edilen nanolif ylizeylerin gdriiniimii Sekil 3.10°de verilmistir.

S T

7 v . g . v
PRGO21 PRGO25 PRGO30

Sekil 3.10. On denemelerde iiretilen nanolif yiizeyler

Denemeler sonucunda elektro ¢ekim isleminde c¢alisilabilecek en yiliksek RGO
katki oranina sahip en uygun numunenin PRGO25 oldugu bulunmustur. Ciinkii %30
RGO katkili karigimin elektro ¢ekim islemleri sirasinda diize ucunda ¢ozelti pihtilasmasi,
diizgiin olmayan lif olusumu ve elektro ¢ekimde aksakliklar (ttkanma, Taylor konisinin

olusmamas1 vb.) gézlemlenmistir.
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Elektro ¢ekim, spunbond yiizeyler iizerine tek set (6 diize) kullanilarak 5,4 mL/h
besleme hizinda Cizelge 3.1’de verilen parametrelere gore gerceklestirilmistir. Cekim
islemlerinde kumas sarim hizi 10 cm/dk olacak sekilde homojenligi saglamak icin sag-
sol strok hareketi yapilarak 20 cm boyunda, 30 cm eninde, 70 g/m? gramaja sahip
spunbond yiizeyler iizerine ayri ayri nanolif yilizeyler olusturulmustur. Kumas sarim
hizinin minimum 10 cm/dk olmasi uzun g¢alisma siirelerinde probleme yol agmistir. Bu
sebeple belirli bir mesafedeki kumas, ileri ve geri yoniinde siirekli sarilarak (tur sayisi)
istenilen ¢alisma siireleri ayarlanmistir. Burada “tur” kavrami kumasin ileri veya geri
yonde birim mesafede 1 kez sarilmasi anlamina gelmektedir. Testlerde kullanilacak
nanolif yiizeylerin hazirlanmasi i¢in PRGO25 karisimi kullanilarak spunbond yiizey
tizerinde elektro ¢ekim islemiyle nano ylizey olusturulmus ve NY25 olarak kodlanmistir.
Spunbond yiizey iizerinde sirastyla 10, 15, 20 ve 50 turda elektro ¢ekim islemi yapilarak
{iretilen numuneler NY2510, NY2515, NY2520 ve NY2550 olarak kodlanmistir. Uretilen

nanolif ylizeylerin goriintiileri Sekil 3.11°de, 6zellikleri ise Cizelge 3.2°de verilmistir.

(a) (b) © @ ©

Sekil 3.11. Nanolif yiizeyler; a) NYPAN, b) NY2510, c) NY2515, d) NY2520, e)
NY2550

Cizelge 3.2. Nanolif yiizeylerin kodu, bilesimi ve 6zellikleri

Numune kodu Karisim Tur Sayisi
1 NYPAN P(AN-VAC) 15
2 NY2510 P(AN-VAC)/RGO %25 10
3 NY2515 P(AN-VAC)/RGO %25 15
4 NY2520 P(AN-VAC)/RGO %25 20
5 NY 2550 P(AN-VAC)/RGO %25 50
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Ayrica bu yiizeylerin birlestirilmesi ile ¢ok katli olarak da iiretilmistir. Cok katl
nanolif yilizeylerin hazirlanmasi i¢in ise PRGO25 karisiminin elektro ¢ekim isleminde
(Sekil 3.12) yine ayn1 parametreler kullanilarak 85 cm boyunda, 35 cm eninde, 20 ve 70
g/m? gramaja sahip 6 adet spunbond yiizey iizerine ayri ayr1 nanolif yiizeyler
olusturulmustur. Kumas sarmm tertibat1 {izerine yerlestirilen 70 g/m? gramaja sahip
spunbond yiizey iizerine 50 turda, 20 g/m? gramaja sahip spunbond yiizey iizerine ise 10

turda nanolif yiizeyler olusturulmustur.

Sekil 3.12. a) Elektro ¢ekim cihazinda nanolif ylizeyin olusturulmasi, b) Spunbond
tizerine olusturulmus nanolif yilizeyler

3.2.4. Dokusuz yiizey birlestirme (kalandirlama)

Nano ylizey kaplanmig spunbond yiizeyler 6, 4, 2 ve 1 katli olacak sekilde bir
araya getirilmis ve her katman arasina spunbond yiizeyler yerlestirilmistir. Tasarist
olusturulan ¢ok Kkatli yiizeylerin sematik yapis1 Sekil 3.13’da verilmistir. Uretilen

yiizeylerin ¢ok katli halde birlestirilmesi i¢in kalandirlama islemi yapilmistir.

PAN/RGO —Ti e
Nano 1 —— Spunbond T— = =Z—73 PAN/RGO
Yizeyler === Yizeyler Nano
: Yiizeyler
2 Kat
6 Kat
PA,T;’:SO — = Spunbond
Seunbond Yiizeyler HZ/ Yizeyler
Yiizeyler
1 Kat
4 Kat

Sekil 3.13. Cok katli yiizeylerin tasarlanmast
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Ust iiste getirilen dokusuz yiizeylerin birlestirilmesi Teknomelt’te bulunan sicak
silindirli kalandir makinasinda yapilmistir. Makinenin parametreleri; iist ve alt silindir
sicakliklar sirasiyla 150-155 °C, 145-150 °C sicaklik araliginda, kumas hiz1 5 m/dk ve
basing 5 bar olarak belirlenmistir. Birlestirilmesi i¢in tasarist yapilan ¢ok katli yiizeylerin

(CKY) gosterimi ve diger ozellikleri Cizelge 3.3’te verilmistir.

Cizelge 3.3. Cok katli nano yiizeylerin kodu, bilesimi ve 6zellikleri

Cok kath yapilarin Nanolif yiizey

Numune kodu oBsterimi Karisim Kat sayist Tur sayisi
1 CKY450 SNSNSNSNS P(AN-VAC)/RGO %25 4 50
2 CKY250 SNSNS P(AN-VAC)/RGO %25 2 50
3 CKY150 SNS P(AN-VAC)/RGO %25 1 50
4 CKY610 SNSNSNSNSNSNS P(AN-VAC)/RGO %25 6 10
5 CKY410 SNSNSNSNS P(AN-VAC)/RGO %25 4 10
6 CKY210 SNSNS P(AN-VAC)/RGO %25 2 10

CKY: Cok katl yiizey; N: Nano yiizey (P(AN-VAC)/RGO) S: Spunbond

Yiizeyler kalandirlama islemi yapildiktan sonra 20 x 30 cm boyutlarinda kesilerek
testler i¢in hazir hale getirilmistir. Birlestirme islemi yapilan ¢ok katli dokusuz yiizeyler

Sekil 3.14°de verilmistir.

(a) (b) (©) ()

Sekil 3.14. Silindirli kalender makinasinda birlestirilen ¢ok katli dokusuz yiizeyler; a)
CKY450, b) CKY250, ¢) CKY150, d) CKY610, ) CKY410, f) CKY210

3.2.5. Karakterizasyon

Zeiss EVO LS10 marka taramali elektron mikroskobu (SEM) ile GO, RGO ve
P(AN-VAc)/RGO numunelerinin goriintiileri incelenmistir (Sekil 3.15a). Gortntiiler
farkli biiyiitme oranlarinda alinmistir. Ayrica daha yiiksek bir ¢oziiniirliikte goriintii elde
edebilmek i¢in numunelere SEM analizinden 6nce altin kaplama cihazinda (Sekil 3.15b)

altin kaplanmistir (KSU, USKIM, Kahramanmaras, Tiirkiye).
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Enerji-Dispersive X-Ray Spektroskopisi (EDX), Bruker 123 eV Quantax
Microanalysis System cihaz1 (Sekil 3.15a) ile GO, RGO ve P(AN-VACc)/RGO
numunelerinin elemental analizi yapilmistir. EDX 6zellikle GO ve RGO’nun karbon ve
oksijen miktarlarinin hesaplanmasinda 6nemli bilgiler vermektedir (KSU, USKIM,

Kahramanmaras, Tiirkiye).

)

(@) BTS)

Sekil 3.15. Morfolojik karektarizasyonda kullanilan; a) SEM ve EDX, b) altin kaplama
cihazi

Fourier dontisiim kizilotesi spektroskopisi (FTIR) analizi, Perkin Elmer Spectrum
400 cihaz1 (Sekil 3.15a) ile 500-4000 cm™ dalga sayis1 araliginda ¢alisilmistir. GO ve
RGO numuneleri pelet aparatinda (Sekil 3.15b) pelet haline getirildikten sonra KBr ile
P(AN-VAC)/RGO numuneleri ise ATR ile incelenmistir (KSU, USKIM,
Kahramanmarag, Tirkiye). FTIR, numunelerin sahip olduklar1 fonksiyonel gruplarin

tespiti amaciyla kullanilmigtir.

Raman spektroskopi analizleri, GO i¢in 20 mW, RGO i¢in 50 mW lazer giiciinde
ve 785 nm lazer kaynagi ile ¢alisan i-RAMAN Plus cihazinda (Sekil 3.15c) yapilmistir.
Raman spektroskopi, GO ve RGO numunelerindeki diizenli ve diizensiz yapilar

incelemek amaciyla kullanilmistir (KSU, USKIM, Kahramanmaras, Tiirkiye).

Sekil 3.16. Yapisal karektarizasyonda kullanilan; @) Raman Spektroskopisi, b) XRD, c)
FTIR, d) FTIR pelet aparati
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X Istmm1 Kirmim (XRD) analizleri Philips X Pert PRO diffractometer cihazinda
(Sekil 3.15d) 40kV, 30 mA altinda A=0.154 nm dalga boyu olan CuKa radyasyonu ile
yapilmstir. XRD analizi, GO ve RGO’da kristalin atomik ve molekiiler yapidaki
degisiklikleri incelemek amaciyla kullanilmistir (KSU, USKIM, Kahramanmaras,
Tiirkiye).

Diferansiyel Taramali1 Kalorimetri (DSC) analizleri Shimadzu DSC-60 cihazinda
(Sekil 3.17a) 25-350 °C sicaklik araliginda, 10 °C/dk sicaklik artig ve 100 ml/dk azot akis
hizinda gergeklestirilmistir. DSC analizi P(AN-VAC)/RGO numunelerinin termal
ozellikleri ve bozunma sicakliklarinin belirlenmesi amaciyla kullanilmistir (KSU,

USKIM, Kahramanmaras, Tiirkiye).

Sekil 3.17. Isil ve termal karektarizasyonda kullanilan; a) DSC, b) TGA

Termogravimetrik Analizi (TGA), Exstar TG/DTA 6300 cihazinda (Sekil 3.17b)
0-800 °C sicaklik ve 100 ml/dk azot ¢ikis hizinda yapilmistir. Nanolif numuneleri ve
RGO i¢in 10 °C/dk artis hizinda, GO ig¢in ise 5 °C/dk artis hizinda gergeklestirilmistir.
TGA ile numunelerin 1s1l ézellikleri incelenmistir (KSU, USKIM, Kahramanmaras,

Tiirkiye).

P(AN-VAc)/RGO numunelerinin metrekare agirligi (gramaj) tayini, TS EN 12127
kiigiik numuneler kullanarak birim alan basina kiitlenin tayini standardina gore
yapilmistir. Her numuneden 3 adet analitik terazide tartilmig (Sekil 3.18a), agirlik ve
alanlar1 hesaplanarak o6l¢iim yapilmis ve ortalamasi alinmustir (KSU, USKIM,

Kahramanmaras, Tiirkiye).

Nanolif yiizeylerin ve ¢ok kathi yiizeylerin kalinlik 6l¢timi, 0,001 mm
hassasiyetindeki kumas kalinlik dl¢iim aleti (Sekil 3.18b) kullanilarak dl¢iilmiistiir (KSU,
Malzeme Arastirma Laboratuvari, Kahramanmaras, Tiirkiye). Her numune i¢in 10 farkl

bolgeden kalinlik 6l¢iimii yapilarak ortalamasi alinmigtir.
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Cok kath ylizeylerin hava gecirgenlik testleri, 500 Pa’ya kadar basing diisiimii
saglayabilen, hava gecisi dm?/dk cinsinden veren, elektronik kontrollii Prowhite marka
hava gecirgenlik test cihazinda (Sekil 3.18c) yapilmustir (KSU, KMYO, Kahramanmaras,
Tiirkiye). Testler 20 cm? test alaninda, 60 sn deney siiresince ve 400 Pa hava basincinda
TS 391 EN ISO 9237 standardina (TS 391 EN ISO 9237, 1999) gore dlgiilmiistiir. Her

bir numune i¢in 5 6l¢iim yapilarak ortalamalart alinmistir.

(b) © o) (©)

Sekil 3.18. Yapisal dzelliklerin belirlenmesinde kullanilan; a) Analitik terazi, b)
Kalinlik 6l¢lim aleti, ¢) Hava gegirgenlik test cihazi, d-e) Kopma mukavemeti test
cihazi

P(AN-VAc)/RGO numunelerinin kopma mukavemeti, kopma uzamasi ve
Young’s modiilii, Zwick-Roell BT-1 cihazinda (Sekil 3.18d-e) yapilmustir (KSU,
USKIM, Kahramanmaras, Tiirkiye). Nanolif yiizeyler ASTM-D 638 — Tip | standardina
(ASTM D638-14, 2014) gore 0,1 MPa 6n gerilme, 50 mm/dk gene hizi ve 65 mm g¢ene
mesafesi ile ¢ok katli yiizeyler ise ASTM-D 638 — Tip IV® standardina (ASTM D638-14,
2014) gore 0,1 MPa 6n gerilme, 50 mm/dk ¢ene hizi ve 115 mm ¢ene mesafesi ile testleri

gergeklestirilmistir.

(a) (b)
Sekil 3.19. iletkenlik dl¢iimiinde kullanilan; a) Elektrometre, b) Test hiicresi

Yiizeysel ve hacimsel elektrik iletkenlikleri sirasiyla TS EN 1149/1 (TS EN 1149-
1, 2006) ve TS EN 1149/2 (TS EN 1149-2, 2000) stantandartlarina gore yapilmuistir.
Olgiimlerde Keithley Model 6517B elektrometresi (Sekil 3.19a) ve elektrometre ile
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birlikte calisan Model 8009 test hiicresi (Sekil 3.19b) kullanilmistir (Bursa Teknik
Universitesi, Lif ve Polimer Miihendisligi Boliimii, Bursa, Tiirkiye). Akim, uygulanan
voltaja gore otomatik olarak ayarlanmis ve akim degeri 20 mA olarak gézlemlenmistir.
Test gerilimi ise hacimsel Ol¢iimlerde 100 V, yiizeysel Ol¢iimlerde 1 V olarak
uygulanmustir. Ol¢iim igin her numuneden 7 cm x 7 cm boyutlarinda ii¢ adet kesilmis ve
ayr1 ayr Olglilmiistir. Her numune cihaza yerlestirilip, voltaj uygulandiginda ilk 15

saniyeden sonra 1’er saniye arayla 5 adet deger bulunmus ve ortalamalar1 esas alinmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Grafen Oksit ve Indirgenmis Grafen Oksitin Analizi

Yapisinda c¢esitli oranlarda karbon, oksijen ve hidrojen elementleri ile epoksi,
hidroksil, karbonil ve karboksil gruplari bulunduran (Gomez-Navarro ve ark., 2007;
Botas ve ark., 2013) grafen oksitte oksidasyonun derecesi, kullanilan yonteme, reaksiyon
kosullarina ve grafitin 6zelliklerine gore degismektedir (Park ve Ruoff, 2009; Kim ve
ark., 2010; Menchaca-Campos ve ark., 2013). Literatiirde bilinen GO firetim
yontemlerine kiyasla Hummers yonteminde daha az kimyasal toksit ve zehirli gaz agiga
cikmakta olup, daha ucuz ve daha fazla miktarda grafen oksit sentezlenebilmektedir
(Marcano ve ark., 2010; Topcu, 2012; Arbuzov ve ark., 2012; Karteri ve ark., 2014;
Yazict ve ark., 2016). Bu ¢alismada, 5 g grafit tozu ile reaksiyona baslanmis ve 8,37 g
GO tozu elde edilmistir. Indirgenme isleminde ise 3 g GO ile 1,67 g RGO elde edilmistir
(Tiyek ve ark., 2016a).

4.1.1. SEM analizi
SEM cihazi ile GO ve RGO’ya ait goriintiiler Sekil 4.1’de verilmistir (Tiyek ve

ark., 2016a).

1um
H

(€)

Mag = 10.00 K X

7

4
,*\ 1um
Mag = 10.00K X WD=40mm SignalA = SE1 t P { Mag = 30.00 K X

Sekil 4.1. SEM goriintiileri; a) GO 10.00 KX, b) GO 30.00 KX, ¢) RGO 10.00 KX ve
d) RGO 30.00 KX
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SEM goriintiilerinden, kimyasal indirgenme reaksiyonu sonucunda GO yapisinin,
pargalanarak ve ayrilarak daha kiigiik ve daha saydam olan RGO yapilarina doniistiigii
anlasilmaktadir (Park ve ark., 2011; Arbuzov ve ark., 2012; Loryuenyong ve ark., 2013;
Yazici ve ark., 2016; Tiyek ve ark., 2016a). RGO’ya ait goriintiilerde katmanli, burusuk
yiizeyli ve birbirine benzer, rastgele dagilmis ince katmanlar goriilmektedir (Shalaby ve
ark., 2015). Ayrica RGO goriintiilerinden GO’ya gore daha saydam olarak goriilen
bolgelerde, RGO’nun daha az miktarda katman sayisina sahip oldugu anlasilmaktadir

(Yazici ve ark., 2016; Tiyek ve ark., 2016a).

4.1.2. EDX analizi

SEM cihazina entegre olan EDX cihazi elemental analiz sonuglari ile tespit edilen
karbon, oksijen ve diger elementlerin agirlik¢ca miktari ile karbon/oksijen orani Cizelge
4.1°de verilmistir. GO ve RGO yapisinda bulunan karbon (C) oran1 sirasiyla 48,35 ve
89,68, oksijen (O) orani ise sirastyla 23,60 ve 6,72 olarak tespit edilmistir. GO yapisinda
bulunan O igeren fonksiyonel gruplardan (COOH, CO, OH, O), indirgenme islemi ile (-
O), (-OH) baglart bozunmus ve uzaklastirilmistir. RGO yapisinda bulunan karbon
miktarinda artis, oksijen miktarinda ise azalig goriilmiis ve C/O oran1 13,73 olarak tespit
edilmistir. Elde edilen EDX oranlan literatiir ile uyumlu bulunmustur ancak GO
sentezleme ve indirgenme yontemlerine gore C/O orani farklilik gosterebilmektedir (Park
ve ark., 2011; Pei ve Cheng, 2012; Abdolhosseinzadeh ve ark., 2015; Tiyek ve ark.,
2016a).

Cizelge 4.1. GO ve RGO EDX analizi sonuglar1

GO RGO
Elementler Ortalama Standart Ortalama Standart
(% Agrihk) sapma (o) (% Agrihk) sapma (o)
Karbon (C) 48,35 +6,12 89,68 + 1,94
Oksijen (O) 23,60 + 6,40 6,72 + 1,06
Digerleri (S, N) 28,05 +12,50 3,6 +1,33
C/O 2,11 +0,34 13,73 +2,74

Indirgeme islemine, 3 g GO ile baslanmis ve 1,67 g RGO elde edilmistir. Burada
olusan agirlik kaybi, yapidan uzaklasan fonksiyonel gruplardan kaynaklandig:
diisiiniilmektedir. Bu durum C/O oranin 2,11°den 13,73’¢ c¢ikmasindan agikca

goriilmektedir (Yazici ve ark., 2016; Tiyek ve ark., 2016a).
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4.1.3. FTIR analizi
FTIR spektroskopi analizleri ile GO ve RGO’da bulunan bag yapilar1 ve

fonksiyonel gruplar incelenmistir. GO ve kimyasal indirgenme ile elde edilen RGO’nun

spektrumlari Sekil 4.2°de verilmistir.

GO numunesine ait FTIR spektrumunda literatiir ile uyumlu olarak 3116 cm™’de
hidroksil bag: (-OH), 1713 cm™’de karbonil bagi (C=0), 1613 cm™’de aromatik bag
(C=C), 1215 cm™’de epoksi bag1 (C-O) ve 1042 cm™’de alkoksi bag1 (C-O) oldugu
goriilmektedir (Ryu ve Shanmugharaj, 2014; Karteri ve ark., 2014; Zhou ve ark., 2009;
Song ve ark., 2014; Yazic1 ve ark., 2016).

RGO

Transmitans (%)
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Sekil 4.2. GO ve RGO’nun FTIR spektrumlari

RGO’nun FTIR spektrumunda 3437 cm™®’de ~OH ve 1624 cm™’de C=C bag
goriilmektedir. FTIR spektrumu incelendiginde GO’ya ait 1713 cm™, 1215 cm™ ve 1042
cm®’de bulunan fonksiyonel gruplar ve bag yapilart RGO’da goriilmemektedir. Bu
durum indirgenme reaksiyonlar1 ile GO yapisindaki bag yapilarinin koptugunu ve
fonksiyonel gruplarin uzaklastigin1 géstermektedir (Loryuenyong ve ark., 2013; Freng ve
ark., 2013; Konios ve ark., 2014; Tiyek ve ark., 2016a). Bununla birlikte RGO’da goriilen
(—OH) bag yapilarinin GO’ya kiyasla siddetinin daha diisiik olmasindan —OH baglarinin

tamamen uzaklasmadig1 da anlasilmaktadir (Topgu, 2012; Arbuzov ve ark., 2012; Tiyek
ve ark., 2016a).

4.1.4. Raman spektroskopisi analizi
Karbon yapili malzemelerin kristal yap1 ve elektronik 6zelliklerinin
incelenmesinde Raman spektroskopisi kullanilmaktadir. GO ve RGO’ya ait Raman

spektrumlar Sekil 4.3’te verilmistir.
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Sekil 4.3. GO ve RGO Raman spektrumlari

Kimyasal yontem ile GO’nun indirgenmesiyle elde edilen RGO’da meydana
gelen degisim Raman spektroskopisi ile incelenmistir. Raman spektrumunda G (sp?)
band1 diizenli/aromatik yapilar1 ifade ederken D (sp®) bandi ise karbon yapinin
diizensizliklerini, amorf yapilar1 ve oksidasyon sonucunda bozulan yapilar
gostermektedir (Ryu ve Shanmugharaj, 2014; Zhou ve ark., 2009; Shahriary ve
Athawale, 2014; Tiyek ve ark., 2016a).

Raman spektrumunda literatiir ile uyumlu olarak sirastyla GO’ya ait D piki 1330
cm™ ve G piki 1601 cm™’de goriilmekte ve RGO yapisina ait D piki 1314 cm™ ve G piki
1588 cm™*de goriilmektedir (Gao ve ark., 2011; Loryuenyong ve ark., 2013) D pikinin
siddeti (Ip) diizensiz yapilari, G pikinin siddeti (Ic) ise diizenli yapilar1 ifade etmektedir.
GO’ya ait D pikinin siddeti RGO’ya ait D piki siddetinden daha yiiksek bulunmustur.
Benzer bir durum GO yapisinin Ip/lg orani 1,12, RGO yapisinin Ip/lg orani ise 1,075
olarak tespit edilmistir (Zhou ve ark., 2009; Chen ve ark., 2010). Bu durum indirgenme
reaksiyonu sonucu uzaklasan fonksiyonel gruplarin yerine yeni sp? yapilarinin
olustugunu ve dilizenli yapr miktarmin arttigin1 gostermektedir (Ferrari, 2007;
Loryuenyong ve ark., 2013; Abdolhosseinzadeh ve ark., 2015; Yazici ve ark., 2016; Tiyek
ve ark., 2016a).

4.1.7. XRD analizi
XRD analizi, GO ve RGO tabakalar1 arasindaki degisikligi ve kristal 6zellikleri

inceleme amaciyla kullanilmistir. Sekil 4.4’te GO ve RGO’nun XRD grafigi, Cizelge

4.2°de ise XRD analizi sonucunda elde edilen veriler ve hesaplamalar verilmistir.
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Sekil 4.4. RGO ve GO’nun XRD spektrumlari

Yapilan XRD spektroskopisi analizi neticesinde GO icin 26=10,5524° piki ve
diizlemler aras1 d mesafesi 0,83 nm olarak tespit edilmistir (Liao ve ark., 2011; Karteri
ve ark., 2015; Hanifah ve ark., 2015). Kimyasal indirgenme isleminden sonra RGO piki
20=26,1051° degerlerinde ve d mesafesi ise 0,36 nm olarak tespit edilmistir (Park ve ark.,
2011; Abdolhosseinzadeh ve ark., 2015). GO’nun indirgenme islemleri ile yapisinda
bulunan fonksiyonel gruplarin (COOH, CO, OH, H20) uzaklagsmasi ile d mesafesinde
0,83 nm’den 0,36 nm’ye diisiis goriilmiistiir (Arbuzov ve ark., 2012; Wojtoniszak ve ark.,

2012; Loryuenyong ve ark., 2013)

GO ve RGO i¢in XRD spektroskopisinden (002) diizlemine ait kristal biiytikligi
Esitlik 4.1°de verilen Scherrer denklemi kullanilarak, katman sayisi ise kristal biiyiikligi
ve diizlemler aras1 d-mesafesine bagli olarak Esitlik 4.2’ye gore hesaplanabilmektedir
(Bajaj ve ark., 2002; Tiyek ve Bozdogan, 2008; Karacan, 2012; Tiyek ve ark., 2016a).
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Cizelge 4.2. GO ve RGO’nun XRD spektrumuna ait degerler

XRD verileri ve hesaplamalar GO RGO
Pik Pozisyonu (20) (002) (°) 10,5524 26,1051
Pik Yiiksekligi (cts) 252,21 70,36
Yan Yiikseklik Genisligi (°) 0,5510 0,9446
d-mesafesi (nm) (002) 0,838364 0,366434
Kristal Kahinhg (nm) 14,31283 8,53402
Grafen Katman Sayisi 17,09 23,29

Literatiirde tek katmanli GO yapilari 1,1+0,2 nm boyutlarinda oldugu ifade
edilmistir (Schniepp ve ark., 2006; Pandey ve ark., 2008). Tek katmanli grafenin ise 0,34
nm boyutlarinda ve iki katman arasi mesafenin 0,142 nm oldugu bilinmektedir
(Stankovich ve ark., 2007; Bolotin ve ark., 2008; Neto ve ark., 2009; Cooper ve ark.,
2012). Cizelge 4.2 incelendiginde, GO yapisindaki katman sayisi yaklasik olarak 17 iken
indirgenme reaksiyonlar sirasinda katmanlar arasinda bulunan gruplarin uzaklagmasi ve
bu katmanlarin birbirine yakinlagsmasi ile RGO yapilarimin yaklasik 23 katmanli bir

yaptya doniistligii tespit edilmistir (Schniepp ve ark., 2006; Zhou ve ark., 2011; Yazic1 ve
ark., 2016; Tiyek ve ark., 2016a).

4.1.8. TGA analizi
GO ve RGO numunelerinin TGA egrileri Sekil 4.5’te verilmistir.
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Sekil 4.5. GO ve RGO TGA egrileri

Sekil 4.5’te verilen GO’ya ait TGA egrisinde lic asamali bir bozunma tespit
edilmistir. Spektrum incelendiginde malzemenin 25-125 °C araliginda %11,5, 125-260
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°C araliginda %32,4, 260-800 °C araliginda %26,1 agirhik kaybina ugradig:
belirlenmistir. Malzemenin %29,7°lik bir kismi ise 800 °C sicaklik sonunda bozunmadan
geriye kalmistir. RGO’ya ait TGA egrisinde birinci agamada 0-150 °C sicaklik araliginda
bozunma tespit edilmis olup, yapisindaki oksijen ve —OH yapilarinin uzaklagmasi ile
olusan kiitle kayb1 % 1,5 olarak tespit edilmistir. Ikinci asamada ise 150-800 °C sicaklik
araliginda % 11,1 kiitle kayb1 ger¢eklesmistir. Ayrica 800 °C sicaklik sonunda kalinti
miktar1 % 87,4 olarak tespit edilmistir.

4.2. Nanolif Yiizeyin Yapisal Karakterizasyonu

P(AN-VACc) ve P(AN-VACc)/RGO %25 numunelerin lif ¢aplari ve nanolif ylizey
incelemeleri i¢in taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilmistir. Elektron dagilimli
X-1s1inlar1 analizi (EDX) ile kimyasal analizi yapilmistir. Numunelerin termal 6zellikleri
termogravimetrik analizi (TGA) ve diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) analizi ile

yapilmustir.

4.2.1. SEM analizi
P(AN-VAc) nanoliflerin 1.00 ve 30.00 biiyiitme, P(AN-VAC)/RGO nanoliflerin
ise 2.00 ve 30.00 biiyiitme ile alinmig SEM goriintiileri Sekil 4.6°da verilmistir.

~ -\

Mag = 1.00 K X EHT=20.00 kv - | — Mag = 30.00 K X EHT=20.00 kV

164 nm
/7

136.nm

152 nm

212nm =
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Sekil 4.6. SEM gériintiileri 2) P(AN-VAC) 1.00 K X, b) P(AN-VAC) 30.00 K X, c)
P(AN-VAC)/RGO 1.00 K X, d) P(AN-VAC)/RGO 30.00 K X
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Cozelti iletkenligi, viskozitesi gibi parametreler elde edilecek nanolif yilizey
yapisini etkilemektedir. Elektro ¢ekim islemi esnasinda olusan nanolif yiizeyler RGO ve
P(AN-VAc)’1n miktar1 ve ayrica ¢oziicii 6zellikleri ile degiskenlik gostermektedir (Wang
ve ark., 2013; Chien ve ark., 2015; Tiyek ve ark., 2016b).

Sekil 4.6’daki SEM goriintiileri incelendiginde, tekstil ylizeyi icerisinde farkli
caplarda nanoliflerin olustugu ve yapi icerisinde ag seklinde dagildigi goriilmektedir.
Elde edilen nanolif yiizeyler olduk¢a iiniform yapidadir. P(AN-VAc) nanoliflerine ait
ortalama lif ¢cap1 205 + 34 nm, P(AN-V Ac)/RGO nanoliflerin ortalama ¢aplar1 ise 167 £
21 nm olarak tespit edilmistir. RGO’ nun, P(AN-VAc) nanoliflerin ortalama lif ¢apina
etkisi goriilmiis ve RGO katkis1 P(AN-VAc) nanoliflerin ortalama lif capini yaklagik 38

nm azaltti1 tespit edilmistir.

Elektro ¢ekim ile ilgili bir ¢calisma yapan Ramakrishna ve ark. (2005) ¢ozelti
iletkenliginin artmasi ile yiizey geriliminin diistiigiinii ve daha kiiciik ¢aplarda lif elde
edildigini rapor etmislerdir. Elektro ¢ekim c¢ozeltisinde kullanilan RGO, iletken bir
malzeme oldugundan ¢ozelti iletkenligini de artirmaktadir. Dolayisiyla ¢ozelti
iletkenliginin artmasiyla yiizey gerilimi diiserek daha kiiciik ¢aplarda lif elde edilmistir.
Ayrica Sekil 4.6c’de RGO’nun nanolifler yiizeyin icerisinde rastgele dagildig
gorilmistiir. RGO partikiillerinin boyutlarina gore farkli boyutlarda nanolifler igerisinde
oldugu tespit edilmistir.

4.2.2. EDX analizi
P(AN-VAc) ve P(AN-VAc)/RGO nanolif yiizeylerin EDX analiz sonuglarina
gore tespit edilen elementlerin agirlik¢a ylizde oranlari ve standart sapma degerleri

Cizelge 4.3’te verilmistir.

Cizelge 4.3. P(AN-VAC) ve P(AN-VACc)/RGO % agirlik oranlarina gére EDX analizi

Numuneler Karbon Std.sap. Azot Std.sap. Oksijen Std. sap.
P(AN-VAC) 7259  +201 17,89 45,59 9,50 +6,72
P(AN-VAC)/RGO 80,52 +0,96 15,87  +0,75 3,60 +0,22

P(AN-VAc) ve P(AN-VACc)/RGO yapilarinda azot, karbon, oksijen elementleri
tespit edilmistir. P(AN-V Ac) polimeri igerisine RGO eklenmesiyle karbon miktarinda
artis oksijen ve azot miktarlarinda azalma goriilmektedir. Bu durum beklenen bir sonugtur

ve P(AN-VAC) lifleri igerisinde RGO nano pargaciklarinin bulundugunu gostermektedir
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(Tiyek ve ark., 2016b). RGO karbon, oksijen oranlart 6nceki boliimde Cizelge 4.1°de
verilmigtir. RGO’nun C/O oraninin 13,73 olmasi ve azot miktarinin diisiik olmasi bu

durumu dogrulamaktadir.

4.2.3. FTIR analizi
RGO, P(AN-VACc) ve P(AN-VAc)/RGO numunelerine ait FTIR spektralar1 Sekil

4.7’de verilmistir.
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Sekil 4.7. RGO, P(AN-VAc) ve P(AN-VAC)/RGO FT-IR Spektroskopisi

RGO, P(AN-VAc) ve P(AN-VAc)/RGO’nun kimyasal yapisinda tespit edilen
baglar ve dalga sayilar1 Cizelge 4.4’te verilmistir. P(AN-VACc) spektrumda, 2924 cm™ (C-
H, icindeki C-H), 2243 cm™ (C=N), 1733 ecm (C=0), 1656 cm™ (C=C), 1450 cm (-
CHy), 1387 cm™ (C-H), 1233 cm™? (C-O)‘de polimere ait karakteristik baglar tespit
edilmistir (Uddin ve ark., 2015; Ribeiro, 2015).

P(AN-VAC)/RGO spektrumu ile P(AN-VAc) spektrumu karsilastirildiginda, bazi
piklerin kayboldugu ve bazilarinda kayma oldugu goriilmistir. P(AN-VAC)
spektrumunda goriilen 2852 cm™ (CH>) pikinin kayboldugu, 1656 cm™ pikinin ise 1586
cmPya kaydigr goriilmiistiir. P(AN-VAc)/RGO spektrumundaki kaymanin RGO’da
1635 cm*‘de goriilen C=C bagindan kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Bu sonuglardan
RGO’nun P(AN-VAc) polimer zincirini bozmadigi yap1 igerisine yerlestigi
anlagilmaktadir (Rahaman ve ark., 2007; Lee ve ark., 2012; Wang ve ark., 2013).
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Cizelge 4.4. RGO, P(AN-VAC) ve P(AN-VAc)/RGO’nun kimyasal yapisinda tespit
edilen baglar ve dalga sayilari

Dalga sayisi (cm™)

Fonksiyonel Grup Bag Yapisi RGO P(AN-VAC) P(AN-VAC/RGO
Hidroksil O-H 3433

Alifatik C-H, H-C-H 21325% 21?35627 2924, 1450, 1367
Nitril C=N 2243 2243
Karbonil / Karboksil C=0 1733 1733
Aromatik C=C 1635 1656 1586
Epoksi C-0 1233 1233
Alkoksi C-O 1074 1074

4.2.4. DSC analizi

P(AN-VAc) ve P(AN-VAc)/RGO numunelerine ait DSC egrileri Sekil 4.8’de
verilmistir. PAN’1n yapisindaki —CN gruplar1, hava oksijeni varliginda halka kapanma ve
capraz-baglanma reaksiyonlari ile ekzotermik bir bant vermektedir. PAN ekzotermik
reaksiyonlar ile bozunmaya ugradigindan dolay1 295 °C sicakliktan sonra herhangi bir
faz degisim bandi gozlemlenmemektedir (Wang ve ark., 2007; Karacan, 2012). Sekil
4.8’de P(AN-VAC) faz degisim bandinin 302 °C’ oldugu goriilmiistiir. PAN polimerinin
faz degisim bandma gore artis gostermesi P(AN-VAc) polimerindeki vinil asetat

igeriginden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.8. P(AN-VAc) ve P(AN-VAC)/RGO nanoliflerine ait DSC egrileri
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P(AN-VAc) lifine ait ekzotermik reaksiyon bandi 302 °C, P(AN-VACc)/RGO
nanolifine ait DSC egrisinde ekzotermik reaksiyon bandi ise 323 °C’de tespit edilmistir.
Buradan RGO’nun polimerin faz degisimine baslama sicakligini arttirdigi
anlasilmaktadir. Bu durum RGO nano pargaciklarinin ¢ok iyi 1s1 iletimine sahip
olmasindan kaynaklanmaktadir. Sekilden de goriilecegi lizere polimerin faz degisimi i¢in
30,36 uW 1s1 akisina (302 °C’de) ihtiyag varken, RGO katkili nanolifli yiizeyde 30,66
uW 1s1 akisina (323°C’de) ihtiya¢ duyulmustur. RGO katkili P(AN-VAc) polimerinde -
CN gruplar arasi ¢apraz baglarin olusmasini ve halka kapanma reaksiyonlar1 i¢in gerekli
olan enerji seviyesi degismemisken, polimerin faz degisimine baslama sicakligini
arttirmistir. Dolayisiyla RGO katkist P(AN-VAc) nanolif ylizeyinin termal 6zelligini
tyilestirdigi anlagilmistir.

4.2.5. TGA ve dTGA analizleri
P(AN-VAc) ve P(AN-VAc)/RGO numunelerinin TGA egrileri Sekil 4.9°de,
P(AN-VAc) ve P(AN-VAc)/RGO numunelerinin dTGA egrileri ise Sekil 4.10’da

verilmistir.
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Sekil 4.9. P(AN-VAC) ve P(AN-VAc)/RGO TGA egrileri

P(AN-VAC)/RGO nanolif yiizeyine ait TGA ve dTGA grafikleri incelendiginde
100-280 °C ile 280-500 °C sicaklik araliklarinda iki ©nemli termal bozunma
gozlemlenmistir. P(AN-VACc) ve P(AN-VAc)/RGO nanolif yiizeylerin TGA egrilerinden

elde edilen bazi1 parametre degerleri Cizelge 4.5’te verilmistir.
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Cizelge 4.5. P(AN-VACc) ve P(AN-VAC)/RGO nanolif yiizeylerin TGA analizi sonuglari

Agirhik kaybi (%) Bozunmaya  Yarilanma

Numuneler sicaklik arahig (°C) baslama sicakhigi K(z:)l/::)ltl
50-280 280-450 sicakhig (°C) °O)

P(AN-VAC) 7,02 47,89 287 425 36,68

P(AN-VACc)/RGO 4,17 44,52 314 524 43,70

Sekil 4.9°de verilen TGA egrileri incelendiginde, P(AN-VAc) nanolif yiizeylerin
50-280 °C sicaklik araliginda kiitle kaybinda azalma goriismiistiir. Ayni1 sicak araliginda
RGO katkilt P(AN-VAc) nanolif yiizeyin kiitle kaybinin daha az oldugu anlagilmaktadir.
Ozellikle 147 °C sicakliktan sonra RGO’nun nanolif yiizeylerin termal dayanikliligina
etkisi acik bigimde goriilmektedir. 280-500 °C sicaklik araliginda ise dzellikle 385 °C de
P(AN-VAc) nanolif yiizey hizla bozunurken ve RGO katli P(AN-VAc) nanolifleri daha
diisiik bir degerde bozulma gostermistir. Bu durum nanolif yiizeylerin kalint1 madde
miktarlar ile desteklenmistir (Tiyek ve ark., 2016b). P(AN-VAc) nanolif ylizeyin TGA
analizi sonucunda % 36,68 kalinti madde orani, RGO katkili P(AN-VAc) nanolif yiizeyin
analiz sonucunda bozunmadan kalan madde miktar1 % 43,7 olarak tespit edilmistir. RGO

katkis1 P(AN-V Ac) nanolif ylizeyinin termal 6zelligini gelistirmistir.
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Sekil 4.10. P(AN-VACc) ve P(AN-VAc)/RGO numunelerinin dTGA egrileri

Sekil 4.10’da nanolif yiizeylere ait dTGA egrileri verilmistir. P(AN-VAC) ve
P(AN-VACc)/RGO nanolif yiizeylerin dTGA egrilerinden elde edilen bozunma hizinin
maksimum oldugu sicaklik ve maksimum bozunma hiz1 degeri bazi parametre degerleri

Cizelge 4.6’te verilmistir.
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Cizelge 4.6. P(AN-VAC) ve P(AN-VAc)/RGO nanolif yiizeylerin dTGA analizi sonuglari

Bozunma hizinin maksimum Maksimum bozunma
Numuneler

oldugu sicaklik (°C) hiz1 degeri (% min™)
P(AN-VAC) 312 9,12
P(AN-VAC)/RGO 330 14,98

RGO katkist maksimum bozunma hizinin gerceklestigi sicakligi 312 °C’den 330
°C’ye yiikseltmistir. Bununla birlikte RGO katkistyla pik noktas1 degeride (% min™) artis
gostermistir. Ayrica P(AN-V Ac) nanolif yiizeyin 370-460 °C’de ger¢eklesen bozunma,
RGO katkisiyla yok olmustur. Cizelge 4.6’teki dTGA egrilerinden elde edilen veriler de
RGO katkisinin P(AN-VAc) nanolif yiizeyin 1s1l kararlilig1 arttirdigini desteklemistir.

4.3. Nanolif ve Cok Kath Yiizeylerin Fiziksel ve Mekanik Analizi

Nanolif yiizeylerde kullanilan P(AN-VAc)/RGO katkisinin, birlestirilmis ¢ok
katli yiizeylerinde kat ve tur sayilarinin etkisinin incelenmesi ayrica iretilen yapinin
muhtemel kullanim yerlerinin belirlenmesinde fikir vermesi i¢in gramaj, kalinlik, kopma
mukavemeti, kopma uzamasi, Young’s modiilii, hava gegirgenligi ve elektriksel iletkenlik

performans testleri yapilmaistir.

4.3.1. Gramaj

Nano yiizeyler ve ¢ok kath ylizeyler olusturulduktan sonra gramaj olglimil
yapilmustir. Olgiim yapilirken spunbond yiizey iizerine kaplanan nanolif yiizeyler,
spunbond yiizey iizerinden alinmistir. Cizelge 4.7°da g/m? cinsinden nanolif yiizeylerde

her numuneden yapilan 5 farkli gramaj 6l¢limiiniin ortalamasi verilmistir.

Cizelge 4.7. Nanolif yiizeylerin gramaj 6l¢iim sonuglari

Numuneler  Gramaj ort. (g/m?)  Gramaj std. sap.

NYPAN 3,321 0,200
NY2510 1,776 0,047
NY2515 2,817 0,039
NY2520 3,448 0,051
NY2550 8,952 1,235

Gramaj 6l¢lim sonuglarina gore nanolif yiizeylerde tur sayisinin artmasiyla gramaj
degerlerinin artig1 goriilmistiir. NYPAN numunesine 15 tur uygulandigindan NY2515
numunesi ile yakin bir sonu¢ vermistir. En yiiksek gramaj degeri beklendigi gibi NY2550
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numunesinde 8,952 g/m? ile goriilmiistiir. Cok katli yiizeylerinde ayn1 yontemle gramaj

degerleri dlgiilmiistiir. Olciim sonuglar1 Cizelge 4.8’de verilmistir.

Cizelge 4.8. Cok katli yiizeylerin gramaj 6l¢iim sonuglari

Numuneler  Gramaj ort. (g/m?)  Gramaj std. sap.

CKY450 385,244 4,445
CKY250 211,048 3,086
CKY150 148,225 2,359
CKY®610 98,004 1,059
CKY410 76,680 0,978
CKY210 45,317 0,456

Cok katli yiizeylerde ayn1 durum s6z konusundur. Kat sayisinin artmasiyla gramaj
degerininde artig1 goriilmiistiir. CKY 150 numunesinde 148 g/m?, CKY250 numunesinde
211 g/m? ve CKY450 numunesinde 350 g/m? gramaj degerleri dl¢iilmiistiir. Kat say1sinin
artmasiyla gramaj degerinde belirgin bir artis gorlilmiistiir. Bu durum 10 turlu
numunelerde benzemektedir. Bu iliskiyi gosteren kat ve tur sayisina bagli gramaj

degisimi Sekil 4.5’te verilmistir.
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Kat ve Tur Sayisi
Cizelge 4.5. Kat ve tur sayisina bagli gramaj degisimi

Grafikte kat ve tur sayisinin artmasiyla gramaj degerlerininde artig
goriilmektedir. Ancak 50 turlu ve 10 turlu numuneler arasinda belirgin bir gramaj fark:
vardir. Cok katli yiizeylerin olusumunda 50 turlu numunelerde 70 g/m? gramajinda, 10
turlu numunelerde ise 12 g/m? gramajinda spunbund yiizeyler kullanilmistir. Yiiksek

gramaja sahip spunbond yiizeyler 50 turlu numunelerin gramajini artirmaktadir.
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4.3.2. Kalinhk

Kalinlik Olgiimleri yiizeylerin 5 farkli noktasindan alinmis ve ortalanmustir.
Nanolif kaplanmis spunbond ylizeylerin lizerinden, nanolif ylizeyler alinarak kalinliklar
Ol¢iilmiistiir. Cok katli yiizeylerin ise birlestirilmis ylizeylerin kalinliklar1 dl¢tilmistiir.

Nanolif yiizeylerin sonuglar1 Cizelge 4.9°da verilmistir.

Cizelge 4.9. Nanolif yiizeylerin kalinlik 6l¢iim sonuglari

Numune kodu Kalinlik ort. (mm) Kalinhk std. sap.

NYPAN 0,048 0,011
NY2510 0,012 0,008
NY2515 0,038 0,011
NY2520 0,112 0,019
NY2550 0,140 0,023

Olgiim sonuglarma gdre nanolif yiizeylerde tur sayisimin artmasi ile numune
kalinliginda da artis oldugu goriilmiistiir. Beklendigi gibi nanolif yiizeylerde en kalin
numune en ¢ok tur sayisina sahip olan NY2550 ve en az tur sayisina sahip olan NY2510
numunesi benzer sekilde en diisiik kalinliktadir. Nanolif yiizeylerin tur sayisina baglh

kalinlik degisimi Sekil 4.11°da verilmistir.
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Sekil 4.11. Nanolif yilizeylerin tur saysina bagli kalinlik degisimi

Sekilden goriildiigli lizere tur sayisinin artmasiyla kalinlik artmis ve NY2510
numunesinin kalinligi 0,012 iken NS2550 numunesinin kalinligi 0,140 mm seviyesine
kadar ulagsmistir. Cok katli yilizeylerin kalinlik Ol¢lim sonuglart Cizelge 4.10°da

verilmistir.
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Cizelge 4.10. Cok kath yiizeylerin kalinlik 6l¢iim sonuglari

Numune kodu Kalinlik ort. (mm) Kalinlik std. sap.

CKY450 1,422 0,019
CKY250 0,784 0,024
CKY150 0,564 0,018
CKY610 0,522 0,013
CKY410 0,430 0,010
CKY210 0,278 0,008

Cok katl1 ylizeylerin sonuglar1 nanolif yiizeylerle benzerlik géstermektedir. Ancak
cok katli yilizeylerde kat sayisinin etkisinin daha etkili oldugu soylenebilmektedir. Bu
durum Sekil 4.12°de verilen numunelerin kat ve tur sayisina bagl kalinlik degisimi ile
daha iyi analiz edilebilmektedir.
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Sekil 4.12. Cok kath yiizeylerin kat ve tur saysina bagl kalinlik degisimi

Grafikte 50 turlu ve 10 turlu numuneler ayr1 ayr1 verilmistir. Burada kalinlik
degisiminde hem katin hemde tur sayisinin etkili oldugu sdylenebilmektedir. Cok katli
yiizeylerde 50 turlu ve 10 turlu numunelerde kendi arasinda bu degisim bozulmamaistir.
Ayrica 10 turlu numunelerde 20 g/m? gramaja sahip spunbond yiizeyler kullanilirken 50
turlu numunelerde 70 g/m? gramaja sahip spunbond yiizeyler kullanilmistir. Bu durum
CKY150 ve CKY210 numunelerindeki gramaj farklilig: ile goriilebilmektedir. CK'Y 150
numunesinde 2 kat spunbond kullanilmis, CKY210 numunesinde ise 3 kat spunbond
kullanilmistir. Ancak CKY 150 numunesi daha az kat sayisina sahip olmasina ragmen
daha kalin bulunmustur. Cok katli yiizeylerin kalinli§inda tur sayisindan ¢ok kat sayisinin

daha etkili oldugu goriilmustiir.
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4.3.3. Kopma dayamimi, kopma uzamasi ve Young’s modiilii

Kopma dayanimi, % uzama, Young’s modiilii testi her numune icin 3 adet
ol¢iimiin ortalamas1 alinmistir. Nanolif yiizeyler ¢ok ince ve hassas oldugundan 70 g/m?
gramaja sahip spunbond yliizey ile birlikte testi yapilmistir. Nanolif yiizey testleri ASTM
D 366 Tip IV® standardia gore, ¢ok katl yiizeyler ise ASTM D 366 Tip I standardina

gore yapilmistir. Nanolif yiizeylerin 6l¢iim sonuglar1 Cizelge 4.11°da verilmistir.

Yapilan kopma dayanimi test sonuglar1 incelendiginde referans NYPAN nanolif
yiizeyin 7,61 MPa seviyesinde kopma dayanimina sahip oldugu belirlenmistir. RGO
katkilanmis nanolif yiizeylerde kopma dayaniminda artis goriilmemis aksine azalma
goriilmiistiir. Uygulanan maksimum kuvvetlerde bu duruma benzer bir sonug¢ vermistir.
Bu durumun, RGO katkili nanolif yiizeylerin spunbond ile bag yapmayip sadece yiizeye
tutundugundan dolayr uygulanan kuvvete bireysel olarak karsi koymalari sebebiyle

olabilecegi diisliniilmektedir.

Cizelge 4.11. Nanolif ylizeylerin kopma dayanimi, uzamasi ve Young’s modiilii

.. Numune Kopma Maksimum Uzama  Max. kuv. altinda Young's modiilii
‘l)(g'éik kahnhg dayammi (MPa) kuvvet (MPa) (%) uzama (%) (MPa)
(mm) Deger Ort. Deger Ort Deger Ort. Deger Ort.  Deger Ort.
6,77 7,64 55,49 58,49 92,31
NYPAN 0,434 661 721 811 8,19 69,08 659 7441 70,4 69,60 821
8,25 8,82 73,23 78,16 84,47
7,30 7,82 66,77 68,34 81,47
NY2510 0,398 6,44 6,19 756 751 6131 559 66,49 59,2 8757 871
4,82 7,14 39,54 42,82 92,32
5,74 6,13 66,13 69,28 52,01
NY2515 0,424 555 575 584 6,05 7321 71,7 7985 75,6 47,22 50,2
5,97 6,19 75,80 77,57 51,49
4,77 5,37 73,44 75,34 42,60
NY2520 0,498 568 558 6,23 6,07 64,34 66,2 66,87 68,2 71,02 63,7
6,30 6,62 60,77 62,46 77,54
5,20 5,44 84,34 87,31 45,90
NY2550 0,526 479 478 488 501 7054 744 71,28 77,2 40,99 433
4,34 4,70 68,18 73,16 43,14

Nanolif yiizeylerin % uzama degerleri incelendiginde, referans NYPAN
numunesine, 10 turda RGO katkilandiginda uzama degerinde diisiis, 15 turda
katkilandiginda ise yiikselis goriilmiistiir. Ayrica 20 turda RGO katkilandiginda referans

numunesine yakin bir uzama degeri goriiliirken 50 turlu numunede uzama degeri % 74,4
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ile en yiiksek seviyeye ulasilmistir. Bu durum kopma dayanimi sonuglari ile
karsilastirildiginda, kopma dayanimindaki diistisiin kristal bolgelerin amorf bolgelere
dontisiimii ile % uzama degerlerine tam tersi yonde bir etki gostermesi muhtemel bir
sonugtur. Maksimum kuvvet altindaki % uzama degerleride benzer sonuglar
gostermesiyle birlikte NY2520 Nanolif yiizeylerdeki % uzama kuvvet iliskisi Sekil
4.13‘de verilmistir. Verilen grafikte her numune i¢in yapilan 3 6l¢iimden ortalamaya

yakin olan bir numune se¢ilmis ve grafikte gosterilmistir.
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Sekil 4.13. Nanolif yiizeylerin uygulanan kuvvete bagli % uzama grafigi

Young’s Modiilii sonuglart incelendiginde referans NYPAN numunesi 82,1 MPa
seviyesinde iken NS2510 numunesinde bu deger 87,1 MPa seviyesine ylikselmistir. Tur
sayist artikca Young’s modiilii degerlerinde diisiis goriilmiistiir. Bu durum referans
nanolif ylizeye RGO 10 tur ile katkilandifinda yapinin kirilgan hale geldigini
gostermistir. Tur sayisinin artmasit Young’s modiilii degerlerini diisiirmiis NY2550
numunesinde 43,3 MPa seviyesine kadar diismiistiir. Bu sonuglar tur sayisinin artmasiyla

nanolif yiizeyin daha esnek bir yapiya doniistiiglinti gdstermistir.

Cok katli ylizeylerin kopma dayanimi, % uzama, Young’s modili testi
birlestirilmis yiizeylere uygulanmistir. Katli yiizeylerin kopma dayanimi, % uzama,
Young’s modiilii sonuglar1 ise Cizelge 4.12°de verilmistir. Cok katli yiizeylerin
maksimum uygulanan kuvvet ve % uzama grafigi Sekil 4.14’da verilmistir. Verilen
grafikte her numune i¢in yapilan 3 6l¢iimden ortalamaya yakin olan bir numune se¢ilmis

ve grafikte gosterilmistir.
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Cizelge 4.12. Cok kath yiizeylerin kopma dayanimi, uzamasi ve Young’s modiilii

Numune Kopma dayanim Maksimum Uzama  Max. kuv. altinda  Young's

(I)(‘(')'(‘jek kalnhg (MPa) kuvvet (MPa) (%) uzama (%)  modiilii (MPa)
u
(mm) Deger  Ort. Deger Ort Deger Ort. Deger Ort. Deger Ort.
4,34 12,48 89,90 71,33 37,44
CKY450 1,422 4,28 4,08 12,31 12,0 91,71 86,7 63,57 65,1 27,57 29,01
3,62 11,32 78,45 60,54 22,03
7,69 12,31 93,44 90,80 25,63
CKY250 0,784 4,22 5,08 11,61 11,8 100,86 93,0 7526 81,8 5593 46,50
3,34 11,37 84,73 79,20 57,94
7,22 11,00 85,22 83,24 46,97
CKY150 0,564 8,13 7,99 1050 10,6 86,14 88,8 76,12 76,0 49,24 49,09
8,61 10,40 95,18 68,71 51,05
0,48 1,76 73,39 67,22 8,98
CKY610 0,522 0,54 045 164 1,7 7048 77,4 59,87 61,8 11,13 10,29
0,34 1,72 88,23 58,35 10,75
0,59 7,23 71,33 61,23 10,89
CKY410 0,430 0,36 054 552 7,1 7503 742 4510 528 882 929
0,68 8,70 76,19 52,07 8,16
0,68 2,00 56,14 52,00 9,54
CKY210 0,278 0,51 066 153 20 8126 71,1 37,00 483 847 933
0,81 2,41 75,99 56,00 9,99
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Sekil 4.14. Cok katli yiizeylerin maksimum uygulanan kuvvet ve % uzama grafigi

Cok kath yiizeylerin kopma dayanimi incelendiginde, 50 turlu numuneler ile 10
turlu numuneler arasinda ters iligki goriilmiistir. Bu durumu maksimum kuvvet
sonuclarida dogrulamaktadir. Bu iliski Sekil 4.15te verilmistir. 50 turlu numunelerde kat

sayist arttikca kopma dayanimi diislis gosterirken 10 turlu numunelerde kat sayisi artik¢a
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kopma dayanimi yiikselmistir. Bu durumun ¢ok katli yiizeylerde kalandirlama isleminden
kaynaklandig: diisiiniilmektedir. 50 turlu numunelerde 70 g/m? gramaja sahip spunbond
yiizeyler, 10 turlu numunelerde ise 12 g/m? gramaja sahip yiizeyle kullanilmistir.
Kalandirlama isleminde 50 turlu numunelerde katlarin birbirini iyi tutmadig1 goriiliirken
10 turlu numuneler tam olarak birlestirilmistir. Bu nedenle 50 turlu numune katlariin
birbirinden ayr1 oldugu test sirasinda gézlemlenmistir. CKY450 numunesine ait kopma
dayanimi - % uzama egrisinde katlarin bireysel kopuslari goriilmektedir. Katlarin
birlikteliginin bozulmasi ile kopma dayaniminda diisiis goriilmiistiir. Benzer sekilde 50
turlu numunelerin genel olarak kopma dayanimi yiiksek iken 10 turlu numunelerdeki

diisiisiin spunbond yiizeyin gramajindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.

CKY450 CKY250 CKY150 CKY610 CKY410 CKY210

Kopma Dayanimi (MPa)
[ R MW (9 = ] [+« IEYs]

Sekil 4.15. Cok kath yiizeylerin kopma dayanimlari

Numunelerin % uzama degerleri incelendiginde 50 turlu ve 10 turlu numunelerin
farkl1 bir iligki i¢inde oldugu goriilmiistiir. 50 turlu numunelerde kat sayis1 arttikca uzama
degerleri azalmis ve 10 turlu numunelerde kat sayisinin artmasi, % uzamay: da
arttirmistir. Ancak CKY450 numunesinde bir diisiis goriilmiistiir. Bu sonucun katlarin
tiniform olmayan birlesiminden kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Sekil 4.16’te verilen
grafikten numunede kopma gerceklesirken, katlarin birlikte kopmak yerine birer birer
koptugu goriilmektedir. Ozelikle CKY450 numunesinde bu durum daha belirgindir.
Maksimum kuvvet altindaki % uzama degerlerinde 10 turlu numunelerde kat sayisi
arttikga numunelerin % uzama degerleri diismektedir. 50 turlu numunelerde ise % uzama

degerlerine benzer durum gergeklesmistir.
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Sekil 4.16. Cok katli yiizeylerin % uzama sonuglari

Cok katli yiizeylerin Young’s modiilii sonuclart Sekil 4.17°da verilmistir. Bu
sonuglar incelendiginde, 50 turlu numunelerde kat sayisinin artmasiyla Young’s modiilii
degerleri azalmis ve numuneler daha esnek bir yap1 kazanmistir. 10 turlu numunelerde
ise CKY610, CKY410 ve CKY210 numuneleri sirasiyla 10,29 MPa, 9,29 MPa ve 9,33
MPa degerleri goriilmiistiir. CKY210 ve CKY410 numuneleri birbirine yakin sonuglar
vermekle beraber CKY610 numunesinde Young’s modiili artmistir. CKY610
numunesinin  daha rijit bir yapiya sahip oldugu anlagilmistir. Bu sonuglar
degerlendirildiginde genel olarak numunelerin kat sayisinin artmasiyla c¢ok katli
yiizeylerin daha esnek bir yapiya doniismiis olup kirillganhiginin  azaldigi

sOylenebilmektedir.
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Sekil 4.17. Cok katl1 yiizeylerin Young’s modulii sonuglari
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4.3.4. Cok kath yiizeylerin hava gecirgenligi

Hava gecirgenligi, kumasin verilen bir alaninda dikey yonde, belirlenen bir zaman
araliginda, belirli bir basing altinda gegen havanin akis hizi olarak oOlgiilmektedir.
Temelde kumasin gramaji, kalinligi ve gozeneklilige baghidir (E-tex lab, 2016). TS 391
EN 1SO 9237 standardina gore dokunmamis mamuller i¢in, hava gegirgenligi (Rn), mm/s
cinsinden asagidaki Esitlik 4.2 kullanilarak hesaplanabilmektedir;

_q
R, = XV x 0,167 (4.2)
@ : Hava akis hizinin aritmetik ortalamas1 (dm®/dk)
A : Deneye tabi tutulan kumas alan1 (cm?)

0,167 : dm®dk biriminden mm/s birimine gegis i¢in doniistiirme faktorii

Yapilan ol¢timlerde numunelerin hava gegirgenlik sonuglar1 Cizelge 4.13'de

goriilmektedir.
Cizelge 4.13. Hava geg¢irgenligi 6l¢iim sonuglari
a Hava ak_ls hiz1 ortalamasi, Ry (Hava gegirgenligi,

Gy (dm3/dk) mm/s )
CKY450 28 0,0935
CKY250 52 0,1737
CKY150 104 0,3474
CKY®610 10 0,0334
CKY410 16 0,0534
CKY210 36 0,1202

Cok kath yiizeylerde hava gecirgenliginin kat sayisinin artmasiyla azaldigi
goriilmektedir. Bu beklenen bir sonuctur. CK'Y450 numunesinde 5 kat spunbond 4 kat
nanolif yiizey bulunurken CKY250 numunesinde 3 kat spunbond 2 kat nanolif yiizey
bulunmaktadir. Dolayisiyla daha ¢ok spunbond ve nanolif yiizeyden olusan CKY450
numunesi 0,0935 mm/s hava gegirgenligi gosterirken, CKY250 numunesi 0,1737 mm/s
hava gecirgenligi goOstermistir. Bu azalma degeri diger tiim numunelerde de
goriilmektedir. Numunelerin kat ve tur sayisina bagh olarak hava gecirgenlik degisimi
Sekil 4.18°de verilmistir.

Grafik incelendiginde, en yiiksek hava gecirgenlik degeri CK'Y 150 numunesinde
goriiliirken bunu sirayla CKY250, CKY210, CKY450, CKY410 ve CKY610 numuneleri
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izlemistir. Burada spunbond kat sayisinin artisiyla hava gecirgenliginde diisiis oldugu
goriilmektedir. Ayrica 10 ve 50 turluk numunelerde yapilan incelemede, tur sayisinin

artmasi hava gecirgenliginin artmasina sebep olmustur.

0,3474

0,1737

0,1202
015 09,0935

0,10 0oaa 00

0,05 l | .

0,00 =5 L L g - L

CKY450 CKY250 CKY150 CKY610 CKY410 CKY210

Hava Gegcirgenligi (mm/s)

Numuneler
Sekil 4.18. Cok katl yiizeylerin kat ve tur sayisina bagli olarak hava gecirgenliginin
degisimi
Tur sayisinin  artmasiyla numunelerin  hava gegirgenliginin  azalmasi
beklenmektedir. Fakat tur sayisinin artmasi hava gegirgenliginde artisa sebep olmustur.
Bu durum, 10 ve 50 turluk numunelerde farkli gramajda spunbond yiizeylerin kullanimi
ile agiklanabilmektedir. 50 turluk numunelerde 70 g/m? gramaja sahip spunbond yiizeyler
kullanilirken 10 turluk numunelerde 12 g/m? gramaja sahip spunbond yiizeyler
kullanilmistir. Spunbond yiizeylerin gramaj degerinin artmasiyla gozeneklilik degerleride
artmaktadir. Bu sebeple 70 g/m? gramaja sahip spunbond yiizeyler daha fazla hava
gecisine izin vermektedir. Diisiik gdzeneklilige sahip 12 g/m? gramajindaki spunbond
yiizeylerde elektro ¢ekim cihazi ile yliksek turlara ¢ikildiginda konstriiksiyondan dolayi
toplanmalar ve biiziismeler yasanmaktadir. Bu sebeple yiiksek turlu numunelerde 70 g/m?

gramaja sahip spunbond yiizeyler kullanilmstir.

4.3.5. Elektriksel iletkenlik

P(AN-VAc)/RGO numunelerinin yiizeysel iletkenlikleri TS EN 1149/1
standardina goére ve bunlarin birlestirilmesi ile olusan ¢ok katli nanolif yiizeylerin
hacimsel iletkenlikleri TS EN 1149/2 standardina gore yapilmistir. Yiizeysel ve hacimsel

iletkenlik 6l¢iim sonuglar iki boliim olarak ayr1 ayr1 verilmistir.
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1.3.5.1. Yiizeysel iletkenlik

Yiizeysel iletkenlik Sl¢iimii yapilirken kalinlik dikkate alinmaz, voltaj degeri
cihaza girilip 6l¢lim yapilmaktadir. Her ne kadar yiizeysel olglimlerde kalinlik hesaba
katilmasa dahi hem yiizeysel hemde hacimsel testlerde numune kalinliginin énemli bir
etken oldugu goriilmiistiir. Diger bir ifadeyle ¢alismada birbirine yakin kalinliktaki

numunelerin kiyaslanmasi daha dogru olacaktir. Yapilan testlerde, elde edilen yiizeysel

direng ve iletkenlik 6l¢tim sonuglar1 Cizelge 4.14te verilmistir.

Cizelge 4.14. Nanolif ylizeylerin direng ve iletkenlik 6l¢tim sonuglar

Numune Numune Direng Ort. direng fletkenlik Ort. iletkenlik
kodu kalinhg (mm) (ohm) (ohm) (Siemens) (Siemens)
7,257 x 102 1,378 x 1013
6,858 x 10*? 1,458 x 103
NYPAN 0,434 6,829 x 10> 6,837 x 102 1,464 x 103 1,464 x 1013
6,606 x 1012 1,514 x 102
6,633 x 1012 1,508 x 101
1,485 x 10° 6,735 x 10710
1,456 x 10° 6,867 x 10710
NY2510 0,398 1,461x10° 1,471x10° 6,845 x 1010 6,801 x 1010
1,433 x 10° 6,977 x 1010
1,520 x 10° 6,580 x 10710
1,241 x 10° 8,058 x 10710
1,313 x 10° 7,617 x 1070
NY2515 0,424 1,317 x10° 1,294 x 10° 7,595 x 10710 7,732 x 1010
1,305 x 10° 7,661 x 10710
1,294 x 10° 7,727 x 10720
1,276 x 10° 7,840 x 10710
1,305 x 10° 7,663 x 10710
NY2520 0,498 1,336 x10° 1,278 x 10° 7,487 x 10710 7,835 x 10710
1,261 x 10° 7,928 x 10710
1,211 x 10° 8,259 x 10710
0,721 x 10° 13,86 x 1010
0,726 x 10° 13,77 x 1010
NY2550 0,526 0,711x10° 0,719 x 10° 14,06 x 1010 13,90 x 1010
0,719 x 10° 13,91 x 1010
0,719 x 10° 13,91 x 1010

Test sonuglar1 incelendiginde, referans yalitkan P(AN-VAC) numunesinin

(NYPAN) iletkenliginin 1,464 x 103 siemens oldugu gériilmiistiir. En diisiik iletkenlige
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10 turlu NY2510 numunesi sahip iken en yiiksek iletkenlige ise 50 turlu NY2550

numunesi sahip olmustur. Iletkenlik tur sayisinin artmasiyla artis gdstermistir.

Olgiimlerde 10, 15 ve 20 turlu numunelerin iletkenliginin yaklasik 6,8 x 1070 -
7.8 x 1010 aralifinda iken artis miktar1 daha az miktarda olsa da 50 turlu numune ile
13,90 x 1071% Siemens seviyesine kadar ulasiimistir. RGO nano pargaciklarinin P(AN-
VAC) igerisinde asagi ve yukart dogru iletken yollar olusturmaya baglamasi ve
parcaciklarin yiizey lizerine dagitilmasi ile iletkenlikte artis saglanmaktadir. Cizelge

4.15’te P(AN-VAC)/RGO nanolif yiizeylerin baz1 énemli 6zellikleri verilmistir.

Cizelge 4.15. P(AN-VAC)/RGO Nanolif yiizeylerin numune kalinligi, tur sayisi ve
iletkenligi

Numune kodu  Numune kalinhigi  Tur sayis1 Tletkenlik

NY2510 0,012 10 6,801E-10
NY2515 0,038 15 7,732E-10
NY2520 0,112 20 7,835E-10
NY2550 0,140 50 1,390E-09

Cizelgede verilen bilgiler ile numunelerin tur sayisina gore iletkenlik degisim

Sekil 4.19°da verilmistir.

1,5E-09
) _ NY2550
1,4E-09 e ||t ke nlik 1,390€-09
13609 | teeees Dogrusal (lletkenlik)
z
S 1260
£
g 1,1E-09
4 NY2520
= 10E-09 NY2515 7835610 ,+% y =2E-11x+ 5E-10
(= 7,732E-10 . 2
, R?=0,9867
L 90E10 ’
-
2 NY2510
= 8O0EI0 o s01E-10
7,0E-10
6,0E-10
0 10 20 30 40 50 60

Tur Sayisi
Sekil 4.19. P(AN-VAC)/RGO nanolif yiizeylerin tur sayisina gore iletkenlik degisimi

P(AN-VAC)/RGO nanolif yilizeylerin tur sayisina gore iletkenlik degisim
grafiginde, iletkenligin tur sayisina gore artisinda dogrusal bir egilim goriilmiistiir. Tur
sayisinin 10 turdan 15 tura ¢ikmasiyla nispeten yiiksek bir iletkenlik artis1 olmus ancak
20 turda daha az bir iletkenlik artis1 gergeklesmistir. Ozellikle 50 turlu numunede

maksimum iletkenlige ulasmis ve diger numunelere gore yiiksek oranda bir artis
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gdstermistir. Sekil 4.19°da noktali ¢izgi ile verilen regresyon dogrusundan da iletkenlik-
tur sayis1 arasinda dogrusal bir iliski oldugu goriilmektedir. Korelasyon katsayisinin (r =
0,9933) 1’e yakin ¢ikmasi iletkenlik ile tur sayis1 arasinda ¢ok kuvvetli bir iligski oldugu
anlamina gelmektedir. Ayrica belirlilik katsayis1 (> = 0,9867) iletkenlikteki artisin
%98,67 tur sayisindaki artigtan kaynaklandigini gostermektedir. Tur sayisi, her ne kadar
cok igneli elektro ¢ekim cihazinin bir parametresi olarak goriilse dahi yiizey iizerine
hazirlanan P(AN-VAC)/RGO karigiminin ¢ekilme miktari ile ilgilidir. Baska bir ifade ile
tur sayisinin artmasi ile yilizeyde biriken veya katkilanan RGO miktar1 artmaktadir. Bu
sebeple tur sayisinin artigini, nanolif yiizey igerisindeki RGO artis1 gibi diisiinmek dogru
olacaktir. Bu ¢ikarim ile nanolif yiizey igerisinde kullanilan RGO miktar1 arttikca

iletkenligin arttig1 soylenebilmektedir.

1,5E-09
1,409 e ietkenlik NY2550
1,390E-09
1,3E-09 =~ eesees Dogrusal (Illetkenlik)
m
S 12609
£ y = 4E-09x + 6E-10
@ 1,1E-09 R2=0,6108
@ Lot
= 10609 et
T NY2515 e NY2520
£ P10 Nyasyp 7732810 Ll 7,835E-10
2 g0r-10 | 6801810 | .
7,0E-10 /
6,0E-10
0 002 004 006 008 01 012 014 016

Numune Kalinhgi (mm)

Sekil 4.20. P(AN-VAC)/RGO nanolif yiizeylerin kalinligina gore iletkenlik degisim
grafigi

Sekil 4.20°de nanolif yiizeylerin kalinligina gore iletkenlik degisim grafigi
verilmistir. Nanolif yiizeylerde kalinlik aslinda tur sayisi ile iliskilidir. Tur sayisinin
artmasiyla nanolif ylizey icerisindeki liflerin miktar1 artar, dolayisiyla numune kalinligi
da artmis olmaktadir. Numune kalinlig1 ile iletkenligi arasindaki iliski incelendiginde, tur
sayisina benzer bir sonu¢ goriilmektedir. Ancak 10 turlu numunede 0,012 mm kalinlik
degeri goriiliirken 15 turlu numunede 0,038 mm kalinlik dl¢limii yapilmistir. Benzer
sekilde 20 turlu numunede, yaklasik 0,062 mm dolaylarinda beklenen kalinlik 0,112 mm
olarak Ol¢iilmiistiir. Bu deger beklenen sonucun yaklasik iki katidir. Dolayisiyla
kalinliktaki bu artts numunenin beklenen iletkenligini diisiirmiistiir. Genel olarak bu

sonuglardan yiizeysel iletkenlik 6l¢iimlerinde kalinligin da etkili oldugu sdylenebilir.
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1.3.5.2. Hacimsel iletkenlik

Cok kath yiizeylerin hacimsel direng ve iletkenlik Ol¢tim sonuclart Cizelge

4.16°da verilmistir.

Cizelge 4.16. Cok katl ylizeylerin hacimsel direng ve iletkenlik 6lgiim sonuglari

Numune  Numune Direnc Ort. Direng iletkenlik Ort. iletkenlik
Kodu Kalinhgi (ochm/cm) (ochm/cm) (S/cm) (S/cm)
(mm) (x101?) (x101?) (x10713) (x10713)
0,818 12,22
0,763 13,11
CKY450 1,422 0,751 0,778 13,31 12,86
0,757 13,21
0,804 12,43
1,106 9,038
1,094 9,141
CKY250 0,784 1,223 1,150 8,176 8,714
1,208 8,280
1,119 8,935
1,614 6,196
1,607 6,223
CKY150 0,564 1,593 1,574 6,278 6,360
1,566 6,387
1,489 6,714
1,884 5,307
1,855 5,392
CK610 0,522 1,784 1,862 5,605 5,374
1,925 5,195
1,862 5,370
2,437 4,104
2,528 3,955
CKY410 0,430 2,447 2,777 4,087 4,086
2,225 4,494
2,638 3,791
3,219 3,106
2,945 3,396
CKY210 0,278 3,060 3,100 3,268 3,229
3,126 3,199
3,149 3,176

Bu 6l¢iim tekniginde numune kalinligi onemli bir etkendir. Yonteme gore
elektriksel 1iletkenlik oOl¢limii yapilacak numune Ol¢iim hiicresinin alt plakasina
yerlestirilerek {istline diger plaka gelecek sekilde kapatilmaktadir. Cihaza giic

verildiginde elektronlar alt plakadan iist plakaya dogru gegmektedir. Bu agamada karsiya
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gecen elektronlarin  miktarina gore iletkenlik degeri okunmaktadir. Hacimsel
iletkenlikleri ol¢iilecek numunelerin alt ve {ist tarafi yalitkan polipropilen spunbond
yiizeyler ile kapatilmistir. Ayrica numunelerin i¢ katmanlarina nanolif kat sayisina gore
yalitkan spunbond ylizeyler eklenmis ve birlestirilmistir. Bu sebeple yapilan 6lgiimde
elektronlar alt plakadan iist plakaya gegiste yalitkan olan spunbond tabakasina
carpmaktadir. Elektronlar karsilagtigt her spunbond tabakasinda ayni olay
gerceklestiginden numunelerin direng degeri ylikselmektedir. Dolayisiyla iletkenlik
diisiisti gerceklesmektedir. Yiizeysel 6l¢iimlerde ayni iletken P(AN-VAC)/RGO nanolif
yiizeyi kullanilsa da ¢ok kathi yiizeylerde (CKY) spunbond katmanlarindan dolay:
iletkenlik diigiisii meydana gelmektedir. Bununla birlikte ¢ok katli numuneler kendi
aralarinda karsilastirildiginda katman sayisinin artmasiyla genel bir direng diisiisii

dolayisi ile iletkenlik degerlerinde artis goriilmektedir.

Numuneler, 50 turlu 4 katli (CKY450), 2 kathi (CKY250), 1 katli (CKY150) ve
10 turlu 6 katl (CKY610), 4 kathh (CKY410), 2 katli (CKY210) olmak {izere iki sinifa
ayrilabilmektedir. Bu numunelerin sonuglar1 kendi arasinda incelendiginde, 50 turlu
numunelerden en yiiksek iletkenlik degeri CKY450 numunesinde goriiliir iken en diisiik
iletkenlik degeri CKY150 numunesinde goriilmektedir. Benzer sekilde 10 turlu
numunelerde en yiiksek iletkenlik degeri CKY610 numunesinde goriiliir iken en diistik
iletkenlik degeri CKY210 numunesinde goriilmektedir. Bu iliskinin daha 1iyi
goriilebilmesi icin Sekil 4.21°da numunelerin kat sayisina gore iletkenlik degisimi

verilmistir.

50 TUR #— 10 TUR mu=suun Dogrusal (S0 TUR) sssses Dogrusal (10 TUR)
1,4E-12
CKY450 y = 2E-13x + 4E-13
L2E12 1,286E-12 R® = 0,9989
CKY250
T 8,714E-13
B‘i 1,0e-12 CKY150
-y 6,360E-13
= 8,013 CKY610
% CKYA10 5,374E-13
= 6,0E-13 kY210 4,086E-13
3,229E-13
4,0E-13 y = 5E-14x + 2E-13
R?=0,9867
2,0E-13
0 1 2 3 4 5 6 7
Kat Sayisi

Sekil 4.21. Cok katli ylizeylerde kat sayisina bagl olarak iletkenlik degisimi
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Grafik incelendiginde 10 turlu ve 50 turlu numunelerin kat sayisina gore iletkenlik
egrilerinin birbirinden ayrildig1 goriilmektedir. Beklendigi gibi her iki tur sayisinda da kat
sayilarmin artmasiyla iletkenlik degeri artmaktadir. Numunelerin kat-iletkenlik
iliskilerinin dogrusal egilimlerine bakildiginda, 50 turlu numunelerde 10 turlu

numunelere gore daha yiiksek bir egilim oldugu goriilmektedir.

Numunelerin tur sayilar1 arasindaki iliski incelendiginde, CKY450 ve CKY410
numuneleri ayn1 kat sayisina sahip olmasma ragmen CKY450 numunesinin iletkenlik
sonuglar1 daha yiiksek bulunmustur. Benzer sekilde CKY250 ve CKY210 numuneleri
ayni1 kat sayisina sahip iken CKY250 numunesinin tur sayisinin CKY210 numunesinden

fazla olmasi ile birlikte iletkenlik degeri de yiiksek ¢ikmustir.

Nanolif yiizeylerden farkli olarak ¢ok katli yiizeylerde RGO miktart ile iletkenlik
degisimi arasindaki iligkiyi gérmek i¢cin her numunedeki toplam kat ve tur sayisindan
hesaplanan toplam tur sayis1 kullanilarak karsilastirma yapilmistir. Cok katli yiizeylerde

uygulanan toplam tur sayisi Denklem 1.2’ye gore hesaplanmustir.
Toplam Tur Sayis: = Kat Sayist x Tur Sayisi (1.2)

Her numuneye uygulanan toplam tur sayis1 Denklem 1.2°ye gore cok kath
yiizeyde kullanilan kat sayisinin ve tur sayisinin ¢arpimi ile hesaplanarak sonuglar

Cizelge 4.17°de verilmistir.

Cizelge 4.17. Cok kath yilizeylerin baz1 6zellikleri ve toplam tur sayilari

Numune Numurle Kat Tur  Toplam tur iletkenlik
kodu kalinhgx sayisi sayisi sayisi
CKY450 1,422 4 200 1,286E-12
CKY250 0,784 2 50 100 8,714E-13
CKY150 0,564 1 50 6,360E-13
CKY610 0,522 6 60 5,374E-13
CKY410 0,430 4 10 40 4,086E-13
CKY210 0,278 2 20 3,229E-13

Cok kath yiizeylerde iletkenligin uygulanan toplam tur sayisina gore degisimi
Sekil 4.22°de goriilmektedir. Grafik incelendiginde en diisiik toplam tur sayisina sahip
olan CK'Y210 numunesinde en diisiik iletkenlik degeri goriiliir iken en yiiksek toplam tur
sayisina sahip CK450 numunesinde en yiiksek iletkenlik degeri goriilmektedir. Toplam
tur sayisina bagli olarak bagl olarak iletkenlik degisiminin dogrusal egilim c¢izgisi

(regresyon dogrusu) grafikte verilmistir.
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Toplam Tur Sayisi
Sekil 4.22. Cok katl yiizeylerde toplam tur sayisina bagl olarak iletkenlik degisimi

CK610 numunesinde toplam 60 tur uygulanirken CKY 150 numunesinde toplam
50 tur uygulanmistir. Uygulanan toplam tur sayisinin birbirine yakin olmasiyla birbirine
yakin iletkenlik degeri gostermis ancak daha az toplam tur sayisina sahip olan CKY'150
numunesinin (50 tur) iletkenligi CKY610 numunesinden (60 tur) daha yiiksek ¢ikmuistir.
Bu durum ¢ok kath ylizeyler igerisinde kullanilan yalitkan spunbond dokusuz
yiizeylerinden kaynaklanmaktadir. CKY150 numunesinde sadece alt ve iist tabakada
spunbond kullanilmistir. CKY610 numunesinde iSe alt ve iist tabakalar dahil toplam 7
adet spunbond yiizey kullanilmistir. Konu girisinde bu iletkenlik 6l¢iim yonteminden
kaynakli olarak yalitkan spunbond yiizeylerin fazla olmasi numunelerin iletkenligini
diisiirdiigiinden bahsedilmistir. CKY150 ve CKY610 numuneleri arasindaki iliski bu

durumu agiklamaktadir.

Yapilan hacimsel iletkenlik testinde en yiiksek iletkenlik beklendigi gibi en
yiiksek toplam tur sayisina sahip CKY450 numunesinde 12,86 x 10713 S/cm degeri ile
goriilmiistiir. En diisiik iletkenlik degeri ise 10 turlu en diisiik kat sayisina sahip olan

CKY210 numunesinde 3,229 x 1012 S/cm degeri ile 6l¢iilmiistiir.

Sekil 4.23’de ¢ok katli yiizeylerde kalinliga bagl olarak iletkenlik degisim grafigi
verilmistir. Genel olarak, numune kalimliginin artmasiyla tim numunelerde iletkenlik
degeri artmigtir. Numune kalinlig1 — iletkenlik iligkisi noktali ¢izgi ile verilen regresyon
dogrusu incelendiginde, belirtilen dogrusal iliski goriilmiistiir. Korelasyon katsayisinin
(r = 0,986) 1’e yakin ¢ikmasi iletkenlik ile numune kalinlig1 arasinda ¢ok kuvvetli bir
iliski oldugunu dogrulamaktadir. Ayrica belirlilik katsayis1 (r> = 0,9721) iletkenlikteki

artisin %97,21 numune kalinli§indaki artistan kaynaklandigini gostermektedir.
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Sekil 4.23. Cok katli ylizeylerde kalinliga bagl olarak iletkenlik degisimi

Cok katl1 yiizeyler igerisinde 50 turlu numunelerde 70 g/m? gramajina sahip, 10
turlu numunelerde ise 12 g/m? gramajima sahip spunbond yiizeylerin kullanildig1 nceki
bolimlerde belirtilmistir. Bu sebeple 10 ve 50 turlu ¢ok katli yiizeyler arasindaki kalinlik
degisimi farkli olmakla birlikte kalinlik ile iletkenlik degisimi arasindaki iligki, toplam
tur sayist ile iletkenlik arasindaki iliskiye benzer sonuglar gostermistir. Dolayisiyla
CKY610 numunesi CKY150 numunesinden daha fazla kat sayisina sahip olmasina
ragmen CKY150 numunesinin daha kalin oldugu ve iletkenlik degerinin de kalinlik
degeri gibi daha yiiksek oldugu tespit edilmistir. Bu durum 50 turlu numunelerin 10 turlu
numunelere gore daha yiiksek iletkenlik degeri gdstermesini dogrulamakla birlikte ¢cok
katli yiizeylerin iletkenliginde kat sayisindan ziyade tek katmandaki tur sayisinin daha
onemli oldugunu ortaya ¢ikarmistir. Bagka toplam tur sayis1 daha az olmasina ragmen tek
kata sahip olan CK'Y 150 numunesinin, 6 kata sahip olan CK'Y610 numunesine gore daha
iletken olmasi katlar arasindaki yalitkan spunbond yiizeyler iletkenlik degerindeki

diisiisiin sebebini agiklamaktadir.
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5. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu c¢alismada elde edilen bulgular ve sonuglar ii¢ baslik altinda toplanmistir.
Oncelikle sentezlenmis olan GO ve RGO’nun karakterizasyonu yapilmistir. Uretilen
RGO’nun P(AN-VAc) polimeri ile etkilesimi analiz edilmis ve sonuglar tartisilmistir. Son
olarak iiretilen P(AN-VACc)/RGO nanolif ylizeylerin ve ¢ok katli olarak birlestirilen

yiizeylerin mekanik, fiziksel ve iletkenlik sonuglar1 tartigilmistir.

5.1. Grafen Oksit ve Indirgenmis Grafen Oksit Karakterizasyonu

Bu ¢aligmada Oncelikle grafitten grafen oksit (GO) elde edilmistir. GO’nun SEM
analizinde karbonun katmanli yapilar goriilmiistiir. EDX analizinde % 48,35 karbon ve
% 23,60 oksijen elementi tespit edilmig, C/O oranin yaklasik 2,11 olmasi foksiyonel
gruplarin  olusumunu  desteklemistir.  GO’nun  karakteristik  pikleri  FTIR
spektroskopisinde goriilmiis ve goriinen bag yapilart GO yapisini dogrulamistir. Raman
spektroskopisinde GO’ya ait olan D ve G bandi goriilmiis, Ip/lg orani 1,106 olarak tespit
edilmistir. XRD analizinde beklendigi gibi 20 = 10,5524°’de pik elde edilmistir. TGA
analizinde ise % 29,7’lik bir kalint1 miktar1 vermis olan GO, beklenen 1s1l davranisi

gostermistir.

Indirgenmis grafen oksit (RGO) elde etmek icin iiretilen GO, kimyasal yontem ile
indirgenmistir. indirgeme islemi sonucunda RGO’nun SEM gériintiilerinden GO’ya gore
daha kivrimli ve dagilmis katmanli yapilar goriilmiistiir. EDX element analizinde % 89,68
karbon, % 6,72 oksijen ve C/O oranin 13,73’e kadar ¢ikmasi ile GO’ya ait fonksiyonel
gruplarin bozunduruldugu anlagilmistir. FTIR spektroskopisinde GO’ya ait baz1 pikler
yok olmus yerine ~OH ve C=C gerilmeleri kaldi§1 goriilmiistiir. Indirgeme reaksiyonu
ile GO yapilarindaki foksiyonel gruplarin baglar1 bozundurularak daha az katmanli RGO
yapilarin olustugu tespit edilmistir. Raman spektroskopisinde RGO’nun karakteristik
yapisinda bulunan D ve G band1 goriilmiis ve Ip/lg orani 1,119 olarak tespit edilmistir.
Raman spektroskopisinde Ip/le oranmin yiikselmesiyle indirgeme reaksiyonu sonucu
uzaklasan foksiyonel gruplarin yerine yeni diizenli yapilarin olustugu anlasilmistir. XRD
analizinde GO’ya ait 20 = 10,5524°’de goriilen pik kaybolmus yerine 20=26,1051°"de
pik goriilmiistiir. Ayrica GO’da goriilen d mesafesi 0,83 nm’den 0,36 nm’ye kadar diisiis
gostermis, bu durum GO yapisindaki katmanlarin bozundurularak katmanlar arasi

mesafenin diismesi olarak yorumlanmistir. TGA analizinde GO’nun % 29,7°lik kalint1
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miktarinin aksine RGO’da bu oran % 87,4’e kadar yiikselmistir. Karbon oraninin artmasi

ile RGO daha kararl bir yap1 haline gelmis olup 1sisal davranisi iyilesmistir.

GO ve RGO’nun yapilan tiim analizlerde literatiir ile uyumlu oldugu goriilmiis ve
basarili bir sekilde RGO’nun sentezlendigi anlagilmistir. Boylece iiretilen RGO agirlikga
% 25 oraninda, P(AN-VAc) polimeri ile karisim olusturulmus ve bu karisimdan ¢ok
elektro ¢ekim cihazi ile nano yiizeyler iiretilmistir. Uretilen P(AN-VAC)/RGO %25

nanolif yiizeyin ve kiyaslamak amaciyla P(AN-V Ac) polimerinin analizleri yapilmustir.

5.2. Nanolif ve Cok Kath Yiizeylerin Yapisal Karakterizasyonu

P(AN-VAc) ve P(AN-VAc)/RGO nanolif yiizeylerin SEM goriintiileri
incelendiginde liflerin iiniform olarak olustugu yilizeyde rastgele dagildig: goriilmektedir.
P(AN-VAc)/RGO nanolif ylizeyde nanolifler arasinda RGO nano pargaciklari goriilmiis
ve RGO katkisiyla ortalama lif ¢apinin 38 nm azaldigi goriilmiistiir. EDX analizinde
P(AN-VACc) ve P(AN-VACc)/RGO yapilarinda azot, karbon, oksijen elementleri tespit
edilmistir. P(AN-VAc) polimeri igerisine RGO eklenmesiyle karbon ve oksijen
miktarlarinda artis azot miktarinda ise azalma gortilmistiir. FTIR analizinde P(AN-VAC)
polimerine ait karakteristik bag yapilar1 goriilmiistiir. Ayrica P(AN-VAC)/RGO nanolif
yiizeyinde, P(AN-VAc) polimerinde gozlenen bazi piklerin kayboldugu goriilmiis ve
RGO katkisin1 destekleyen C=C baginin dalga sayisinda kayma tespit edilmistir. DSC
analizinde ise P(AN-V Ac) nanolif yiizeyde ekzotermik reaksiyon bandi 302 °C’den RGO
eklemesiyle 323 °C’ye kadar yiikselmistir. Bu durumdan, RGO’nun polimerin faz
degisimine baslama sicakligini arttirdigi anlasilmistir. Ayrica polimerin faz degisimi i¢in
gerekli 1s1 akiginda kayda deger bir degisim goriilmemistir. TGA analizinden P(AN-VAC)
nanolif ylizeyine RGO katkilanmasiyla bozunmaya baslama sicakliginda 27 °C,
yarilanma sicakligini ise 99 °C artirdig1 tespit edilmistir. Ayrica RGO katkis1 nanolif
yiizeyin 800 °C sonrasinda kalinti madde miktarin1 % 7,06 oraninda artirmistir. dTGA
analizinde bozunma hizin1 gosteren pik noktas1 maksimum sicakligi 318 °C’den, nanolife
RGO eklenmesi ile 325 °C’ye kadar artis gostermistir. Bununla birlikte en yiiksek oranda

bozundugu sicakliktaki pik degeri azalmis ve TGA analiz sonuglar1 desteklenmistir.

Analizler sonucunda iretilen RGO katkisinin P(AN-VAc) nanolif yiizeyin
ozelliklerini bozmadig1 aksine daha ince nanolifler elde edilmis olup elde edilen yiizeyin
termal ve 1sisal Ozellikleri olumlu yonde degismistir. P(AN-VAC)/RGO nanolif

yiizeylerin bir kismi farkli caligma stirelerinde tiretilmis bir kismu ise ¢ok katli olarak bir
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araya getirilmistir. Hem farkli ¢caligma siirelerindeki (tur sayisi) nanolif ylizeyler hemde
spunbond ile birlestirilen nanolif yiizeylerin fiziksel, mekanik ve elektriksel testleri

yapilmustir.
5.3. Nanolif ve Cok Kath Yiizeylerin Fiziksel, Mekanik ve letkenlik Ozellikleri

P(AN-VACc)/RGO nanolif yiizeylerin gramaj Sl¢limleri sonucunda, yiizeylerin
uygulanan tur sayilarina gore gramajlar artis gostermistir. Ayrica ¢ok katli nanolif
yiizeylerin kat sayisinin artmasiyla gramaj degerleri artmistir. En yliksek gramaj nanolif
yiizeyler 50 turlu NY2550 numunesinde Ol¢lilmiis, ¢ok kathi yiizeylerde ise 4 katl

CKY450 numunesinde 6l¢iilmiistiir.

Kalinlik dl¢iimiinde ise yine tur sayinin armasiyla artis oldugu goriilmiistiir. Cok
kath yiizeylerin kalinlik 6l¢iimiinde kat sayisinin daha etkili oldugu goriilmekle birlikte

kullanilan spunbond yiizeyin gramaj degerininde sonuca etki ettigi tespit edilmistir.

Kopma dayanimi test sonuglarinda nanolif yiizeylerde P(AN-VAc) polimerine
RGO katkilanmasiyla kopma dayaniminda diisiis goriilmiistiir. RGO nano pargaciklarinin
nanolifler arasindaki kristal yapiy1 bozdugu, bu sebeple kopma dayanimina olumlu bir
etki yapmadigi anlasilmistir. Cok katli nanolif yiizeylerde, 50 turlu numunelerde kat
sayis1 arttikca kopma dayanimi diislis gosterirken 10 turlu numunelerde kat sayis1 artikca
kopma dayanimi yiikselmistir. Bu durumun ¢ok kath ytlizeylerde kalandirlama isleminden
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. 50 turlu numunelerde 70 g/m? gramaja sahip spunbond
yiizeyler, 10 turlu numunelerde ise 12 g/m? gramaja sahip yiizeyle kullanilmustir.
Kalandirlama isleminde 50 turlu numunelerde katlarin birbirini 1yi tutmadig: goriiliirken
10 turlu numuneler tam olarak birlestirilmistir. Bu nedenle 50 turlu numune katlarinin
birbirinden ayr1 oldugu test sirasinda gézlemlenmistir. Ayri yiizeylerde katlarin bireysel
kopuslar1 goriiliirken tam birlesmis ylizey katlar1 birlikte koptugu goriilmiistiir. Bu
sebeple bireysel kopuslardan kaynaklanan stabil olmayan kopma dayanimlari tespit

edilmistir.

Nanoliflerin % uzama degerlerinde diisiik tur sayilarinda anlamsiz bir dagilim
gozlemlenmesine ragmen en yiiksek % uzama degeri NY2550 numunesinde gorilmiistiir.
Bu sonuctan RGO katkis1 nanoliflerin uzama degerlerini destekledigi anlasilmistir. Cok
kath yiizeylerin % uzama testinde, 50 turlu numunelerde kat sayisi arttikca % uzama
degerleri azalmis ve 10 turlu numunelerde ise kat sayisinin artmasi ile % uzamada

artmistir. Bu durum 50 turlu numunelerin tiniform olmayan birlesiminden kaynaklandig:
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diistiniilmektedir. Maksimum kuvvet altindaki % uzama degerleride benzer sonuclar

gostermistir.

Young’s modiilii sonuglarinda 10 turlu numunede referans numunenin iizerinde
bir sonug¢ goriilmesine ragmen tur sayisinin artmasiyla nanolif ylizeylerin Young’s
modiili artmig ve daha esnek yiizeylere doniistiigii tespit edilmistir. Cok katl yiizeylerin
Young’s modiilii sonuglarinda 50 turlu numunelerde kat sayisinin artmasiyla Young’s
modiilii degerleri azalmis ve numuneler daha esnek bir yap1 kazanmistir. Bununla birlikte
10 turlu numunelerde 6 katli CKY610 numunesinin diger numunelere oranla Young’s
modiilii degeri artmig ve daha rijit bir yapr elde edildigi anlagilmistir. CKY210 ve

CKY410 numuneleri birbirine yakin sonug¢lar vermistir.

Cok katli yiizeylerde, kat sayisinin artmasiyla hava gegirgenliginin azaldig
goriilmiistiir. En yiiksek hava gecirgenlik degeri en diisiik kat sayisina sahip CKY150
numunesinde goriiliirken en yiiksek kat sayisina sahip CKY610 numunesinde
goriilmustiir. Ayrica 10 ve 50 turluk numunelerde tur sayisinin artmast hava
gecirgenliginin artmasina sebep olmustur. Tur sayisinin artmasiyla numunelerin hava
gecirgenliginin  azalmast  beklenmektedir. Fakat tur sayisinin artmasi hava
gecirgenliginde artisa sebep olmustur. Bu durum, 10 ve 50 turluk numunelerde farkl
gramajda spunbond yiizeylerin kullanimi ile aciklanabilmektedir. 50 turluk numunelerde
70 g/m? gramaja sahip spunbond yiizeyler kullanilirken 10 turluk numunelerde 20 g/m?
gramaja sahip spunbond ylizeyler kullanilmigtir. Spunbond yiizeylerin gramaj degerinin
artmasiyla gozeneklilik degerleride artmaktadir. Bu sebeple 70 g/m? gramaja sahip

spunbond yiizeyler daha fazla hava gegisine izin vermektedir.

Nanolif yilizeylerde yapilan iletkenlik testlerinde, referans P(AN-VAC)
numunesinde 1,464 x 10%® siemens iletkenlik degeri dl¢iilmiis ve tur sayisinin artmasiyla
iletkenlik degeri artmistir. En yiiksek tur sayisina sahip NY2550 numunesinde 1,390 x
10° siemens iletkenlik degeri olgiilmiistiir. Ayrica numune kalmlig ile iletkenlik
arasindaki iligki incelenmis ve numune kalinliginin armasiyla iletkenligin artig1 tespit
edilmistir. Cok katli nanolif yiizeylerin iletkenlikleri nanolif ylizeylere gore diisiik
Olclilmiistiir. Yapilan iletkenlik 6l¢iim tekniginde iletkenlik 6l¢limii iki plaka arasindaki
elektron hareketine gore yapildigindan ¢ok katli yiizeylerde kullanilan yalitkan spunbond
katmanlar iletkenlik seviyesini diislirmiistiir. Ancak numunelerde genel bir iletkenlik

diisiis goriilmesine ragmen kendi aralarinda beklenen iletkenlik degerlerini gostermistir.
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lletkenlik, kat sayismnin artmastyla artis gdstermistir. Ancak numunelerde tur sayismin
daha etkili oldugu goriilmiistiir. Yapilan testte 50 turlu numunelerin iletkenligi 10 turlu
numunelerin iletkenliginden daha yiiksek degerde Ol¢iilmiistiir. Ayrica 50 ve 10 turlu
numuneler kat sayisina bagl olarak iletkenlik degerleride artmustir. En yiiksek iletkenlik
degeri 50 turlu numunelerde 1,286 x 1072 S/cm degeri ile CKY450 numunesinde
goriiliirken 10 turlu numunelerde 5,37 x 10 S/cm degeri ile CKY610 numunesinde

gorilmistiir.

Bununla birlikte ¢ok katli yiizeylerde, uygulanan tur sayisinin tam olarak tespit
edilebilmesi i¢in toplam tur sayisi hesaplanmis, 50 turlu numunelerin 200, 100 ve 50, 10
turlu numunelerin ise 60, 40 ve 20 toplam tur sayisina sahip oldugu goriilmiistiir. Toplam
tur sayisinin artmasiyla iletkenligin artti§i goriilmiistiir. En diisiik toplam tur sayisina
sahip olan CKY210 numunesinin en diislik iletkenlik degerine, en yiiksek toplam tur
sayisina sahip CK450 numunesinin ise en yiiksek iletkenlik degerine sahip oldugu
belirlenmistir. Ek olarak ¢ok katli ylizeylerde numune kalinliginin iletkenlik ile iligkisi
incelenmis ve numune kalinliginin arttik¢a iletkenligin arttig1 tespit edilmistir. Tiim bu
sonuclardan tur sayisi, kat sayisi, toplam tur sayist ve numune kalinliginin P(AN-
VAc)/RGO ile iligkisi incelendiginde, belirtilen parametrelerin artmasiyla numune
igerisinde kullanilan P(AN-VAc)/RGO miktarida artmaktadir. Dolayisiyla yapilarda
kullanilan RGO miktarida artmaktadir. Tletkenligi saglayan RGO miktarmin artistyla tiim

incelenen parametrelerde iletkenlik degerleri artmistir.

Giinliik yasantimizin her yerinde kullanilan iletken esnek yiizeylerin giin gectikce
kullanim alanlar1 artmakta ve buna bagli olarak performans gereksinimleri
yiikselmektedir. Bu nedenle her gecen giin arastirmacilar/kurumlar/sirketler bu tiir
malzemeleri alternatif hammaddeler ve farkli {iretim teknikleri ile gelistirmeye ve
iiretmeye caligmaktadir. Bu projede iiretilen malzeme yapilan sonug analizi ve tartisma
ile beklenen sonuglar1 verdigi tespit edilmis ve elde edilen bulgulardan polimer esash
grafen katkili iletken kompozit malzemenin basarili bir sekilde iiretildigi belirlenmistir.
Beklenen iletkenlik degerlerini vermesiyle birlikte mekanik ve fiziksel testlerinde iiretilen
kompozit malzemenin muhtemel kullanim alanlari ile ilgili bilgilere ulagilmistir. Bu proje
ile iiretilen iletken kompozit malzemenin muhtemel kullanim alanlar1 arastirilmis ve

asagida belirtilmistir;

e Iletkenlik gereksinimi olan tasarim ve dekorasyon uygulamalarinda
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e Elektronik giysi yapiminda

e Zemin alt1 1sitma sistemlerinde

e Antistatik filtrelerde

e Insanlarm zararli elektromanyetik dalgalara kars1 korunmasinda

e Hassas cihazlarin elektromanyetik dalgalara kars1 korunmasinda

e (Gaz sensorlerinde

e Basing sensorlerinde

Kompozit malzemelerin ileri teknoloji katma degeri yiiksek iriinleri

incelendiginde, polimer esash iirlinlerin daha ¢ok kullanildig1 goriilmektedir. Proje ile
iretilen polimer esasli nano kompozit malzemenin yukarida belirtilen alanlarin disinda
Nano Elektromekanik Sistemlerde (NEMS) ve Mikro Elektromekanik Sistemlerde
(MEMS) kullanim alanlar1 bulmasi beklenmektedir.
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