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Bu caligmada silika nanopartikiillii nanofiberlerin nanofiber caplari ve hidrofobik/hidrofilik
ozellikleri incelenmistir. Silika nanoparcacikli PAN nanofiberlerin {iretiminde elektrospin islemi
kullanilmistir. Uretim parametrelerinden ¢dzelti konsantrasyonu ve voltaji nanofiber yapist iizerine etkisi
incelenmistir. Oncelikli olarak poliakrilonitril/dimetilformamit (PAN/DMF)’den olusan agirlik¢a % 8
karigim orani igin en iyi iretim parametreleri (SEM analizleri ile) belirlenmistir. Sonra agirlik¢a % 8, %
9, % 10, % 11, % 12, % 13 PAN/DMF ¢ozeltileri hazirlanmistir. Bu ¢ozeltilere % 1 oraninda nano silika
ilave edilmis ve bu sollisyonlar kullanilarak elektrospin islemi ile nano partikillii nanofiberler
tiretilmistir. Uretilen bu nanopartikiillii nanofiberlerin morfolojik yapilari, hidrofobik/hidrofilik 6zellikleri
incelenmistir. Calisma sonunda saf PAN/DMF konsantrasyonu arttigi zaman nanofiber ¢apinin arttigi
gorilmiistiir Elde edilen nanofiber ¢aplariin 143,05-441,00nm arasinda degisen alt1 farkli nanofiber elde
edilmistir. Silika ilavesinin de nanofiber c¢apimna etkisi goézlenmis ve nanofiber ¢ap1 147,4-515,00nm
arasinda degisim gosterdigi gozlemlenmistir. Sonugta, PAN/DMF konsantrasyonu arttigt zaman
nanofiber ¢apinin arttigi goriilmistiir ayni sekilde silika ilavesi yapildigi zaman nanofiber ¢ap1 daha
yiiksek degerlerde elde edilmistir. Silika katkili nanofiberlerin hidrofobik/hidrofilik 6zelligi, statik yilizey
temas acist Ol¢lim cihazi ile analiz edilmistir. Analiz sonuglarina gére hazirlanan farkli oranlardaki
PAN/DMF ¢ozeltilerine sabit oranda silika ilavesi yapilmistir. Elde edilen sonuglar karsilastirildiginda en
fazla hidrofobik &zellik gosteren numune % 13 PAN olan deney numunesinin oldugu goriilmiistiir.
Sonugta agirlikga sabit oranda (%1) silika ilave edilmesi ve agirlikca PAN oraninin %8 ile %13 araliginda
arttirlldigt her numune igin hidrofobikligin degistigi goriilmiistiir. Bu degisim % 8 PAN soliisyonuna % 1
oraninda ilave edilmesi ile numunenin temas acisint % 15.9 luk bir artis gosteritken % 13 PAN
soliisyonuna % 1 oraninda eklendiginde silika etkisi % 0.018 olarak hesaplanmis ve silika etkisi dikkate
deger bir degisime neden olmamustir.

Anahtar Kelimeler: Elektro-egirme metodu, Hidrofobik/Hidrofilik, Nanofiberin
morfolojisi, Nanopartikiiller, Poliakrilonitril (PAN) nanofiberler.
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PAN NANOFIBERS CONTAINING SILICA NANOPARTICLES PRODUCED
BY ELECTROSPINNING METHOD
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In this study, nanofiber diameters and hydrophobic / hydrophilic properties of silica
nanoparticulate nanofibers were investigated. Electrospin process was used in the production of PAN
nanofibers with silica nanoparticles. The effects of solution concentration and voltage on nanofiber
structure were investigated. The best production parameters (by SEM analysis) were determined for the
8% by weight mixture ratio consisting primarily of polyacrylonitrile / dimethylformamide (PAN / DMF).
Then 8%, 9%, 10%, 11%, 12%, 13% by weight PAN / DMF solutions were prepared. 1% nano silica was
added to these solutions and nanoparticles with nanoparticles were produced by electrospinning. The
morphological structure, hydrophobic / hydrophilic properties of these nanoparticle nanofibers were
investigated. At the end of the study, it was seen that nanofiber diameter increased when pure PAN /
DMF concentration increased. The effect of silica addition on nanofiber diameter was observed and it was
observed that the nanofiber diameter varied between 147.4-515.00nm. As a result, it was observed that
the nanofiber diameter increased when PAN / DMF concentration increased and the nanofiber diameter
was obtained at higher values when silica was added. The hydrophobicity / hydrophilicity of silica doped
nanofibers was analyzed by static surface contact angle measuring device. According to the results of the
analysis, a constant proportion of silica was added to PAN / DMF precipitates in different ratios. When
the results were compared, the most hydrophobic sample was 13% PAN. As a result, it has been observed
that the hydrophobicity changes for each sample that the addition of a constant rate (1%) of silica and the
PAN ratio by weight is increased by 8 to 13%. While the change of contact angle was increased by 15.9%
with the addition of 1% silica to the 8% PAN solution, silica effect calculated as 0.018% at the addition
of 1% silica to the 13% PAN solution. So the silica effect did not cause a significant change at 13% PAN
solution.

Keywords: Electro-spinning method, Hydrophobic / Hydrophilic, Nanofiber morphology,
Nanoparticles, Polyacrylonitrile (PAN) nanofibers.
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1. GIRIS

Gelisen teknoloji ile birlikte nanoteknoloji bilim diinyasi tarafindan ¢ok fazla
arastirma yapilan bir alan haline gelmistir. Bunun nedeni diger malzemelere kiyasla
istiin potansiyel Ozelliklere sahip olmasidir. Nanoteknoloji malzemelerin atom ve
molekiiler seviyesinde (1 ile 100 nanometre araliginda) calisarak mevcut malzemelere
kendi oOzelliklerinden farkli olarak tamamen yeni fiziksel, kimyasal ve biyolojik
ozellikler kazandirmaktadir.

Giliniimiizde nanofiber elde etmek i¢in polimerler tercih edilmektedir. Bunun
baslica nedeni bu maddelerin temin edilmesinin kolay ve ekonomik olmasidir. Polimer
yapilar i¢in en uygun c¢oziicliyli secerek nanofiber iiretimi yapmak arastirmacilar
tarafindan son zamanlarda kullanilan en yaygin iiretim yontemidir. Nanofiber elde
etmek i¢in birgok yontem vardir. Bu yontemler arasinda en yaygin kullanilani elektro
egirme yontemidir. Bu yontemin en dnemli avantaji liretim parametrelerinin daha kolay
ve hizla degistirilebilmesidir. Elektro egirme yontemiyle siirekli nanofiber tiretiminin
yapilabilmesi deney kosullarindaki verilerin 6rnegin; akiskan debisi, voltaj ve
mesafenin  kontroline imkan saglamasi ve ilk yatirim maliyetinin diisiik olmasi
nedeniyle diger tiretim yontemlerine kiyasla siralanabilecek baslica avantajlari olarak
sOylenebilir (Othman ve ark., 2017).

Bu ¢alismada elektro egirme cihazi kullanilarak nanofiber tiretimi yapilmistir.
Yapilan diger arastirmalar gosteriyor ki nanofiberlere farkli nano malzemeler ilave
edilerek mevcut nanofiberlerin sahip olduklar1 Ozelliklere ek olarak daha {istiin
ozellikler elde edilmesi iizerine bilim diinyast tarafindan yogun bir c¢alisma
yapilmaktadir.

Bu tezin amaci elektro egirme yontemi ile tiretim teknigini kullanarak silika
nanopartikiillii kompozit nano fiber iretmek ve yiizey temas oOl¢iim tekniklerini
kullanarak olusan yapinin hidrofobik ve hidrofilik 6zelliklerini incelemektir.

Bu c¢alismada nanofiber iiretmek i¢cin PAN polimeri se¢ilmistir. Bunun baslica
nedeni elektrospinleme i¢in arzu edilen yiiksek dielektrik sabitine sahip bir yapida
olmasidir. PAN yapist geregi hidrofobik bir polimer yapisina sahiptir (Demir, 2016). Bu
nedenle hazirlanan ¢ozeltideki su miktarini minumum seviyede kalmasini saglamistir,
cozeltiye solvent olarak DMF eklenmistir. PAN nanofiberler i¢in en uygun deney
parametrelerini belirlemek i¢in sem goriintiileri incelenmis ve en uygun (homojen) olan

yapt tespit edilmistir. Deneysel sonuglar neticesinde tespit edilen deneysel yapinin



iiretim parametreleri kullanilarak PAN/DMF oranlart % 8, 9, 10, 11, 12, 13 olacak
sekilde cozeltiler hazirlanmis ve hazirlanan bu ¢ozeltilere % 1 oraninda silika
nanopartikiilleri ilave edilerek nanofiber {iiretilmistir. Daha sonra bu nanofiberlerin

morfolojik yapilari, hidrofobik ve hidrofilik 6zellikleri incelenmistir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

Qing ve ark. (2007), Silika dumana (SF) kiyasla sertlestirilmis ¢imento macunu
(hcp) ozelliklerine nano-SiO, (NS) ilavesinin etkisi, ¢imento macunun basing ve bag
kuvvetlerinin olgiilmesi XRD ve SEM analizi ile incelenmistir. Nano-SiO, (NS) ,
cimento hamurunu daha kalin yapmis ve NS, c¢imento hidratasyon siirecini
hizlandirmstir.

Jo ve ark. (2007), ¢imento harglarinin &zelliklerini Nano-SiO, ile deneysel
olarak incelemislerdir. Karigimin reaksiyon hizi, reaksiyon i¢in mevcut ylizey alani
miktartyla orantilidir. Bu nedenle, yiiksek performansli beton yapmak i¢in Nano-SiO;
pargaciklar1 eklemek mantiklidir, seklinde agiklama yapmislardir. Deneysel sonug
olarak, Nano-SiO, pargaciklarina sahip harglarin basing dayanimlarinin, 7 ve 28 giinliik
silika dumani i¢eren harclara kiyasla daha yiiksek oldugunu gdstermislerdir.

Bilisik ve Yolacan (2014), calismalarinda ¢ok eksende dikisli/nano -
kompozitlerin egilme 6zellikleri incelenmistir. Dikisli yapilara nano silika eklemesi
yapildig1 zaman bu yapilarin hasar toleranslarinin bir miktar arttigini gézlemlemislerdir.
Sonug olarak c¢alismadan elde edilen bulgulara gore dikisli yapilara nano silika ilave
edilmesi yapilarin bozunma dayanimlarini bir miktar arttirdigini vurgulamiglardar.

Sergent ve ark. (2012), yapmis olduklar1 c¢alismada hiicrenin ¢ogalmasi ve
yasayabilirligini, kiiresel metobolizma, genotoksisiteyi ve nanopargacik etkilesimi
O0lcmek icin insan viicudunda bulunan HT29 bagirsak hiicresi iizerinde SiO;
nanopargagiklarinin sitotoksisite ve genotoksisitesini incelemislerdir. 25 ve 100 nm'lik
cekirdek boya katkili SiO; nanopartikiilleri, konfokal ve video mikroskopi ile
nanoparg¢aciklari dahil etmek igin 6zel olarak sentezlemislerdir. Sonug olarak, SiO,-100
nm dozu ne kadar yiiksek olursa, sitotoksik / genotoksik etkiler o kadar diisiik olur,
sekilde tanimlamiglardir.

Ji (2005), yapmis oldugu ¢alismada nano-SiO; igeren betonun su gegirgenligi ve
mikro yapisina iliskin deneysel c¢alismalar yapmislardir. Betona nano-SiO;’nin
katilmasiyla betonun suya niifuz etme direncinin arttirilabileceginin gostermislerdir ve
nano-SiO; ile beton mikroyapisinin normal betonunkinden daha muntazam ve kompakt
oldugunu ortaya ¢ikarmislardir.

Yuan ve Lee (2013), temas agist ve 1slatma o&zellikleri incelemislerdir.
Konvansiyonel teleskop-goniometre metodu, Wilhelmy denge metodu ve daha yeni

gelistirilen damla sekli analiz metodlar1 da dahil olmak {izere temas agisini1 6lgmek i¢in



yaygin olarak kullanilan g¢esitli teknikleri vurgulamislardir. Bu tekniklerin ¢esitli
uygulamalar1 ve kisitlamalaridan bahsetmislerdir. Ozellikle, kat1 yiizeylerdeki cok
kiiciik damlaciklar iizerine yapilan ¢aligmalar, 1slanma teorilerinin nanometre 6lgegine
kadar test edilmesine izin vererek, temas acisi fenomenlerine ve 1slatma davranisina
yeni bir bakis acist getirdigini sdylemislerdir.

Ersoy ve Kuntman (2008) c¢alismalarinda, Elektrik endiistrisinde kullanilan
polyester yalitkan malzemesinin kullanim Omriine boraks katkisini incelemislerdir.
Ozellikle temas agis1 dlgiimleri ve yiizey gerilimlerinin hesaplanmasi agisindan bir
degerlendirme yapilmistir. Calismada farkli oranlarda hazirlanan boraks katkili
polyester yalitkan maddeleri elektrolit ¢ozeltide bekletilmis ve elde edilen sonuglara
gore ylizey gerilim hesaplamalari yapilmistir. Sonug olarak boraks katkili numunelerde
katki orani artttkga temas agist ve yiizey gerilimi degerlerinin azaldigini
gbzlemlemislerdir.

Kiigiikesmen ve ark. (2010), calismalarinda, temas acisi lizerine yapmis
olduklar1 arastirmalarinda tungsten halojen lambas1 ve kuvars iyotlu lamba olarak da
adlandirilan 151k kaynagi ile polimerize edilen karisim 6rneklerine 4 farkli polisaj islemi
uygulamiglardir. Uygulamada, Filtek-Z250 rezin kompozit hibrit kullanilmistir.
Kompozit ornekler “10mm x 2mm” ebatlarinda silindirik sekilde teflon kaliplarda
hazirlanmis ve halojen 151k kaynagiyla polimerize edildikten sonra zimparalanmistir.
Ornek yiizeylerine dort farkli polisaj seti ile polisaj islemi uygulanmigtir. Numunelerin
yiizey temas agilar1 Ol¢iilmiis ve ortalama degerler hesaplanmistir. Veriler istatistiksel
olarak degerlendirilmis, elde edilen bulgulara gore polisaj islemleri arasinda istatistiksel
farkliliklar bulunmustur.

Celebioglu ve Uyar (2012) “Elektrospin Yontemi ile Siklodekstrin Inkliizyon
Kompleks Nanolifleri” tizerine yapmis olduklar1 ¢alismalarinda elektro egirme yontemi
kullanarak, HPBCD ve triklosan (antibakteriyel) inkliizyon komplekslerinden
(HPBCDl/triklosan-IC) polimersiz nano yapili malzemeler elde etmislerdir. Calismada,
yapinin iletkenlik dlg¢iimleri, homojen ve boncuksuz nanofiber yapilari sadece en uygun
konsantrasyon ve akigkanlik degerlerinde elde edilebildigini belirlemislerdir. (DLS)
olarak isimlendirilen dinamik 151k sagilma metodu ile HPBCD ve HPBCD/triklosan-1C
¢ozeltilerindeki parcacik boyutlar 6l¢iiliirken, IC titrasyon olusumu, izotermal titrasyon
kalorimetresi (ITC) ve Fourier analizi teknigi kullanilarak salinim ve titresim hareketleri
gibi periyodik olaylar1 gostermek ic¢in (FTIR) cihazi ile incelemeler yapilmislardir

Ayrica diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) ve numunenin artan sicakligi sonucu



kiitlesel olarak agirliginda meydana gelen degisimlerini kantitatif olarak veren bir
teknik olan (TGA) analizi, HPBCD/triklosan-IK nanoliflerinin 1s11 6zelliklerini
incelemek i¢in uygulamalarda kullandiklar1 diger analiz metodlaridir.

Keulder (2013), “Cozelti elektrospinligi ile poliolefin nanofiberlerin
hazirlanmas1” adli ¢alismasinda, Poliolefinlerin elektrospin ¢ozeltisi esas olarak, bu
polimerlerin uygun elektrospinleme c¢oziiciilerde, ¢oziilmesindeki giiclik nedeniyle
derinlemesine arastirilmadigina isaret etmistir. Bu g¢alismada oda sicakliinda hem
polimer mikro hem de nanofiber elde edilerek, polipropilen polimerleri
elektrospinlemeyi gergeklestirmislerdir. Bu kristalin  polipropilen polimerlerinin
elektrospin ¢ozeltisinin oda sicakliginda islemine izin veren uygun bir ¢oziicii sistem
(sikloheksan/ DMF / aseton) gelistirmislerdir.

Dincer ve ark. (2014), PEM yakit hiicresinin performansinin deneysel olarak
incelenmesi lizerine yaptiklari c¢aligmalarinda anot tarafi elektrospin metodu ile
YSZ+SDC+NaCaNiBO ile kaplanmig hiicrenin verimliligini deneysel incelenmistir.
Calisma sonucunda PEM yakit hiicresi YSZ+SDC+NaCaNiBO ile kaplandiginda,
calisma stiresinde artis oldugunu gdstermislerdir.

Erdal (2013), calismasinda sodyum kobaltit ve tiirevleri elektro-egirme
yontemiyle tiretilmis ve termoelektrik yapilari ve diger fiziksel 6zellikleri incelenmistir.
Bes cesit polimer c¢ozelti hazirlanarak bu cozeltilerden dort tanesi elektro-egirme
yontemi ile nanofibere doniistiiriilmiistiir. Kalan tek ¢ozelti ise polimerik sol-jel metodu
ile {retilmistir. Elde edilen numuneler kalsinasyon islemine tabi tutulmustur.
nanofiberlerin kalsinasyon islemi Once ve sonralari morfolojileri (SEM) taramali
elektron mikroskobu kullanilarak g6zlenmistir.

Mao ve ark. (2017), Yapmis olduklari calismada PAN destekli Ag-
AgBr@Bi20TiO32 Nanofiberini elektro-egirme yontemi ile iretmislerdir. Bu yapinin
one cikan Ozelligi Antibakteriyel 6zellige sahip oldugu ve fotokatalitik etki gdsterdigi
belirtilmistir.

Zhang ve ark. (2015), yapmus olduklar1 ¢alismalarinda elektro-egirme yontemi
kullanarak Pd-Pt nanopartikiil destekli PAN nanofiberleri elde ederek zar seklinde
yapilar imal etmislerdir. Elde edilen iirtinler SEM, TEM, XRD ve XPS o6lctimleri ile
karakterize edilmis, yapinin amonyak boranin hidrolizinden hidrojen olusumuna kadar
dikkate deger bir katalitik etki gosterdigi sergilenmistir. Caligma {irliniiniin temiz enerji

icin hidrojen tiretiminin gelistirilmesinde kullanilabilecegi 6nerilmistir.



Gu ve ark. (2005), calismalarinda elektro-egirme yontemi ile 200-1200 nm
caplar1 arasinda PAN/DMF nanofiberleri elde etmislerdir. Islem sirasinda gesitli
konsantrasyon ve voltajlarda incelemeler yapilmis ve liflerin gap1 incelenmistir. Cozelti
konsantrasyonunun lif ¢apina etkiyen en onemli faktér oldugu, uygulanan gerilimin lif
cap1 lizerinde 6nemli bir etkisinin olmadigi belirtilmistir.

Nimara ve ark. (2013), PAN nanofiber igeren yari iletken nanopartikiiller
tizerinde calismiglardir. PAN nanofiberlerin yiizeylerine yar1 iletken nanopargaciklarin
dahil edilmesini taramali elektron mikroskobu (SEM), enerji dagilimhi X-151mm1 (EDX)
spektroskopisi ve X-ismm1 difraksiyon analizi ile teyit etmislerdir. Kompozit
nanofiberlerin elektriksel iletkenliginin PAN nanofiberlerinkinden daha yiiksek
oldugunu vurgulamislardir. Olusan nanofiber ¢aplarmmin 250-400 nm araliginda
oldugunu bildirmislerdir.

Zhang ve ark. (2010), calismalarinda giimis/poliakrilonitril (A/PAN) kompozit
nanofiber filmin hazirlanmasi i¢in tasarlanan elektrospine dayanan, uygun bir yontem
izerine g¢alismiglardir. Calismada benzer ebattaki Ag nanopartikiiller (Ag/NP) de
kenetleme etkisi ile PAN nano elyafli (PANNF) yiizeyi lizerinde dagitilmistir. Ag/PAN
kompozit nanofiber filmin katalitik aktivitesi ultraviole goriiniir (UV-vis) spektroskopi
ile izlenmistir. Elde edilen sonuglar ultraviole 1sm1 fotoelektron spektrumu (XPS),
yiizey degistirilmis PANNF ve Ag iyonlar1 arasinda kimyasal bag ve etkilesim
oldugunu dogrulamigtir.

Kavale ve ark. (2011), yapmus olduklari ¢alismada sililleyici reaktifler kullanarak
yiizey modifikasyonu gibi formal yollar yerine metilmetimetoksisilan (MTMS) bazli
silika kaplamalarin hidrofobikligi ve optik seffafligini arttirmaya yonelik girisimlerde
bulunulmuglar ve optik olarak saydam, siiperhidrofobik homojen kaplamalar, basit
daldirma kaplama yontemi ile elde etmisler. Silika yapili kaplamalarin hidrofobikligini
FTIR ile analizlemis ve temas agis1 Olglimleri gergeklestirmislerdir. Sonuglari
karsilastirdiklarinda alt tabaklar cam ve su damlasi temas acist yiikselmis. Yapinin
hidrofobikliginin arttigin1 kanitlamislardir.

Figoli ve ark. (2019)’m yapmis olduklar1 g¢alismalarinda yiin liflerinden
stlfitolizle ekstrakte edilen keratin proteinlerinden aktif nanofiber membranlarin
(NFM'ler) iiretimi icin elektrospun cihaz1 kullanilmistir. Keratin NFM'ler, bir siizme
malzemesi olarak mekanik 6zelliklerini gelistirmek i¢in naylon dokuma kumas ile
birlestirilmistir. Hazirlanan membranlarin morfolojik 6zellikleri, gozenek boyutu, temas

acisi, su ve hava gegirgenligi performansi test edilmistir. Deneysel veriler, arastirilan



parametrelerin ¢ogunun elektrospinleme siiresinden etkilendigini gostermistir: Yani
elektrospinleme siiresinin arttirilmasiyla piiriizlilik artarken, en uzun elektrospinning
zamaninda en dar gézenek biiylikliigli dagilimi elde edilmistir.

Waisi ve ark. (2019) 1 yiriittiikleri ¢alismalarinda silika nanopargacikli karbon
nanofiber kompozitler, silika nanoparcaciklari igeren N, N-dimetilformamid ¢oziicii
icerisine poliakrilonitril polimeri ekleyerek elektro sipin cihazi ile nanofiber iiretimi
geceklestirdikten sonra inert bir gazla karbonizasyon ederek imal etmislerdir. Yiizey
morfolojisini, ylizey alanini, yiizey kimyasi ve mekanik mukavemet ozelliklerini
taramali elektron mikroskobu (SEM), N2 physisorption analizorii, kizilotesi
spektroskopisi (FTIR) ve dinamik mekanik analiz cihazi (DMA) kullanilarak
tanimlanmustir. Ortalama boyutu 200 nm olan Si02 nanopargaciklari, karbon nanofiber
yiizeyi boyunca diizgiin bir dagilim gergeklestir. PAN / silica karbon nano fiberlerinin
komplex yilizey alam1 saf karbon PAN nano fiberlerden daha yiiksek oldugunu
ispatlamislardir.

Ji ve Zhang (2008)’1n ¢alismalarinda farkli miktarlarda silis nanopargaciklar
iceren PAN/silika kompozit nanofiber, tek asamali elektrospinleme yontemi
kullanilarak hazirlanmistir. SEM sonuglari, silika nanopargaciklarinin eklenmesinin,
kompozit nanofiberlerin morfolojisini degistirebilecegini gostermistir. ATR-FTIR
spektrumlart1 ve DSC sonuglari, PAN ve silika nanoparcaciklari arasinda c¢ekici
etkilesimin olabilecegini gostermistir. TEM sonugclari, silika igerigindeki artisla birlikte
nanofiberde silis dagiliminin  homojen durumdan topaklagsmaya doniistiigiini
gostermistir. Silika nanopargaciklarin eklenmesi, PAN / silika nanofiberlerin termal
ozelliklerini de degistirmistir.

PAN nanofiberler ve Silika katkili PAN nanofiberler sahip olduklari teknik
ozellikleri sebebiyle dikkat c¢ekmekte ve birgok alanda kullanim agisindan ilgi
gormektedir. Ozellikle silika katkili PAN nanofiberler tokluk, gecirgenlik gibi gelismis
Ozellikleri sayesinde mezoskopik arastirmalarda, nano cihazlarda, optoelektronik
cihazlarda ve yiiksek emme kapasiteleri sayesinde kromatografik desteklerde potansiyel
uygulama alanlarina sahiptir (Ji ve dig., 2008).

Bu tez calismasinda, Silika nanopartikiil ile giiclendirilmis olan saf PAN
nanofiberlerin literatiirde bulunan calismalarla mukayese edildiginde, asagidaki

sonuglara ulasilmstir.



» Agirlikga %8, 9, 10, 11, 12, 13 oranlarinda iiretilen saf PAN nanofiberlerin
hidrofobik/hidrofilik incelenmesi karsilastirmali olarak yapilmis ve literatiirde
bu oranlar ile bir ¢alisma tespit edilmemistir. Bu nedenle, tez projesi ile

gerceklestirilen ¢alismalar, literatiire yeni bir yaklasim kazandirmastir.

» Bu calismada agirlikga % 1 oraninda silika nanopartikiil ilave edilen saf PAN
nanofiberler ile bunlarin silika katkisiz olmalar1 durumunda hidofobik/hidrofilik
olma durumlarimin karsilagtirmali analizi yapilmigtir. Literatiir incelendiginde
konu ile ilgili caligmalarin sayisinin goreceli olarak az oldugu goriilmiistiir. Bu
caligmalarin baslicalar1 PAN nanofiberlere cesitli kimyasal nanopartikiillerin
eklenmesinin hidrofobik ve hidrofilik 6zellikler {izerindeki etkisini kismen
incelemistir. Dinger ve Kose (2019) calismalarinda Saf PAN ve ZnO katkil
PAN nanofiberlerin yiizey temas acilarina deginmistir. Elde edilen sonuglar
arasinda saf PAN ve ZnO katkili PAN nanofiberlerde hidrofobik o6zelligin
hidrofilik 6zellige doniistiigi tespit edilmistir. Sarac (2016) nanofiberlere silika
nanoparcacik eklenmesinin yiizey morfolojisini ve hidrofobikligi etkileyen kilit

faktor oldugunu belirtmistir.

» Silika katkili PAN naofiberler elektrospinleme cihazi ile hazirlanmistir. SEM
goriitilleri ile PAN nanofiberlere silika nanopartikiillerin eklenmesinin,
kompozit nanofiberlerin yiizey morfolojisi tizerinde etkisi belirlenmek
istenmistir. Literatiirdeki c¢alismalar incelendiginde Ji ve ark. (2008)
nanofiberlere silika nanopargaciklariin eklenmesiyle yiizey morfolojisi termal
ozellikleri ve kristal yapisi lizerinde ©Onemli bir etkiye sahip oldugunu
gostermistir. Benzer sekilde Li ve Zhang (2008) calismalarinda nanofiberlere
silika nanoparcaciklarin eklenmesiyle kompozit nanofiberlerin morfolojik
yapilarinin degistigini, eklenen silika nanoparcaciklardaki artisin nanofiberlerde
silis dagilimimi homojen durumdan topaklagsmaya getirdigini, dusiik silika
icerik¢i kompozit nanofiberlerin (agirlikga %1) ¢ap dagilimlarinin yiiksek

igerikliye gére nispeten dar yapida oldugunu gostermektedir.



3. ELEKTRO-EGIRME iSLEMi VE HIDROFOBIK/HIDROFIBIiK
OZELLIKLER iLE ILGILI TEORIK GENEL BiLGILER

3.1. Nanofiber

Nanofiberler ¢ap1 bir mikron ve altindaki fiberlerdir. Polimer solisyonundan ve
polimer eriginden cok kiiclik boyutlarda yani mikro metre altindaki boyutlarda elde
edilen fiberlere nanofiber denilmektedir (Ramakrishna ve ark., 2005). Giiniimiizde
bircok {liretim yontemi ile polimer ve seramik malzemelerden nanofiber iiretimi

saglanabilmektedir. Cizme yontemi, faz ayirma, ergiyik piiskiirtme ve elektro-egirme

yontemi nanofiber liretim yontemlerinin baslicalaridir.

22

SA% v

Sekil 3.1. Pedot adi1 verilen bir iletken polimer ile kaplanmis karbon nanofiberlerin (SEM) goriintiisii
(Anonim, 2019a)

3.1.1. Nanofiber iiretim yontemleri

Polimerik nanofiberler, bu boliimde kisaca gézden gegirilen Cizim yontemi, Faz
Ayirma, Ergiyik piiskiirtme ve Elektrospinning gibi bir dizi teknikle islenebilmektedir
(Ramakrishna, 2005).
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3.1.1.1. Cizim yontemi

Cizim yontemi ile birka¢ mikrometre yarigapa sahip mikropipetler mikro
manipiilator ile birlikte polimer damlacigi igerisine batirilir ve yaklasik 10 ila 4 m/s

hizlar ile geri ¢ekilerek nanofiber tiretimi gergeklestirilmektedir (Ramarkrishra, 2005).

3.1.1.2. Faz ayirma yontemi

Faz ayriminda, bir polimer, jellesmeden once ilk olarak bir ¢oziicii ile karistirilir.
Bu siiregteki ana mekanizma adindan da anlasilacagi gibi fiziksel uyumsuzluktan
kaynaklanan fazlarin ayrilmasidir. Coziicii olan fazdan biri daha sonra diger kalan fazin
arkasinda birakilarak ¢ikarilir (Ramarkrishra, 2005).

Faz ayrigmasinin basitlestirilmis genel bir temsili Sekil 3.2'de gosterilmistir.

Dissolution

Solvent

Solvent
removal

Porous nanofibrous
w——— structure lefit behind

Sekil 3. 2. Nanofibroz yapi elde etmek i¢in faz ayirma genel semasi (Siislii, 2009)
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3.1.1.3. Ergiyik piiskiirtme yontemi

Ergiyik piiskiirtme (meltblowing) yontemi son donemlerde kiigiik capli fiber
iiretiminde yaygin olarak kullanilan bir yontemdir. Fiber tliretimi, polimerlerin sekiz
adet kaliptan ¢ikarken yiiksek debide sicak hava iiflenmesiyle eritilip ayn1 zamanda
digsaridan uyulanan soguk hava vasitasiyla inceltilerek elde edilmektedir (Fedorava,
2007).

3.2. Silika Nanopartikiillii PAN Nanofiberler

Poliakrilonitril elektrospinleme ve kolay karbonizasyon siireci i¢in arzu edilen
yiiksek dielektrik sabitine sahip olarak yogun sekilde calisilan bir polimerdir (Hou ve
Reneker, 2004). PAN nanofiberleri, diger bircok polimer tarafindan
gerceklestirilemeyen stabilizasyon ve karbonizasyon sonrasi dogrudan elektrot
malzemeleri olarak kullanilabilir (Kim ve ark., 2006). PAN/silika kompozit
nanofiberlerin karakterizasyonu, hem PAN gibi hafif, esnek ve iyi kaliplanabilirlik, hem
de silika nanopargaciklar gibi yliksek mukavemet, milkemmel 1s1 stabilitesi ve iyi
derecede kimyasal direng 6zelliklerine sahiptir (Ji ve Zhang, 2008). PAN Nanofiberlerin
sahip oldugu bu o6zelliklerinden dolay1r ¢ok fazla ilgi goérdiigii ve bunun bir sonucu
olarak PAN Nanofiberler ile ilgili literatiirde birgok arastirmanin oldugu goriilmektedir.

Cesitli kompozit nanofiberler arasinda, silika dolgulu nanofiberler dikkat
cekmektedir, ¢linkii silika nanopartikiiller, hidrofobiklik, tokluk ve gegirgenlik gibi
gelismis ozelliklere sahip nanofiberlere (Sawicka ve Gouma, 2006; Gao ve ark., 2000;
Rittigstein ve ark., 2007) ve bu kompozit nanofiberler, megaskopik arastirmalarda ve
nanocihazlarda potansiyel uygulamaya sahiptir (Ji ve ark., 2008; Shao ve ark., 2002).

Bu ¢alismada Elektrospinleme icin arzu edilen yiiksek dielektrik sabiti nedeniyle

PAN polimer 6nciisii olarak secilmistir.
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3.3. Elektro-Egirme Yéntemi ve Nanofiber Uretimi

3.3.1. Elektro-egirme yontemi

Giliniimiizde nanofiber iiretiminde en ¢ok tercih edilen yontem Elektro-egirme
yontemidir. Bu yontem 1934 yilinda Formhals tarafindan patentlendirilmistir (Popat,
2010). Elektro-egirme, gesitli bilesimlerde ve ¢apta, uzun boylarda, kat1 ve bosluklu
igyapiya sahip nanofiber iiretiminde kullanilan bir yontemdir (Li ve Xia, 2004).
Elektrospinning, yiiksek spesifik yiizey alanli nano-mikron fiberlerin (tipik olarak capi
100 nm ila 1 um arasinda) olusumu igin 6zel bir isleme teknigi olarak ortaya ¢cikmistir
(Haghi, 2011). Yiiksek spesifik yiizey alani, yiiksek gozeneklilik ve kiiciik gézenek
boyutu nedeniyle, essiz uygulamalar ve genis uygulama alanlari i¢in Onerilmistir.
(Haghi, 2011). Elektro-egirme yonteminin kullanilmasimin temel nedenleri hizli,
kiitlesel iiretim yapmaya uygun ve tekrarlanabilir olmasidir (Dinger ve dig, 2016).
Elektro-egirme yontemi diger yontemlere nazaran nispeten daha az enerji ve daha az
ham madde kullanilarak ¢ok farkli polimerlerle nanofiber iiretimine izin vermektedir
(Dincer ve ark., 2016). Eletro egirme yontemi ile 3 nm-1pm arasinda nanofiberlerin
farkli polimerler ile tiretimi miimkiindiir (Huang ve ark., 2003).

Nanofiber iiretiminde en yaygin yontem olarak kullanilan elektro-egirme
yontemi ile

o Kesintisiz fiber liretimi
e Boyut kontrolii yapilabilen
e Cap1 10 ile 100 nm araliginda degisen nanofiber ve nanotiip iretimi

saglanabilmektedir (Siislii, 2009).

Elektro-egirme yontemi ile birlikte uzun boylarda, katt ve bosluklu ig¢yapili,
homojen ¢apta nanofiber iiretimi saglanabilmektedir (Dan ve Xia, 2004).

Elektrospinning teknigi elektrostatik spreylemenin bir ¢esidi olarak da
diisiiniilebilir. Elektrospreyleme islemi gibi her iki teknik de sivi jetleri olusumunu
indiiklemek i¢in yiiksek voltaj kullanir. Elektrospreylemede elektrikli jetin kirilmasi
sonucu kiiciik damlaciklar veya partikiiller olusur, bununla birlikte elektrikli jetin
elektrospinleme sirasinda gerilmesiyle kat1 bir lif olusur (Sabetta, 2008).

Bu yontemde sol-jel yontemi ile birlikte polimer veya seramik c¢ozeltilerden
belirli bir elektrik alan igerisinde nanofiber, nanotiip ve dolgulu nanofiber de

gerceklestirilebilmektedir (Siislii, 2009).
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Sekil 3.3’deki deney diizeneginde polimer {iretimi elektrostatik kuvvet

kullanilarak ana hatlariyla gosterilmeye calisilmistir (Ramarkrishra, 2005).

+«——— Sinnga pompasl

Sinnga ——»

/ Y Uksek volt3j
kaynad

Metalik ighe ———»

Toplayici

Sekil 3.3. Elektro-egirme Yo6nteminin Sematik Gosterimi (Kagmaz ve ark., 2010)

Elektro-egirmenin 3 ana bileseni vardir (Uslu, 2009):
Q) Yiiksek voltaj giic kaynagi,
(i)  Besleme iinitesi

(ili)  Toplayici plaka

Elektro-egirme sisteminin galigmasi igin bir pipet ya da siringa igerisine polimer
¢ozeltisi konulmaktadir. Sistemin ¢aligmasi i¢in gerekli olan yiiksek voltaj genellikle 1-
100 kV ve gerekli olan amper ise 0.1-100 mA arasinda AC/DC akim iireten gii¢ kaynagi
kullanilarak elde edilir (Selbes, 2013). Iki elektrot arasinda yiiksek voltaj ile olusturulan
cekim alan1 sayesinde pipetin u¢ kisminda bulunan kilcal borulardan polimer ¢ozelti
damlasimin ¢ekilmesiyle nanofiber olusumu saglanmaktadir. Cozelti damlasi, elektrik
alan ile birlikte Taylor konisi ismi verilen bir koni formunu almaktadir. Daha sonra
elektrik kuvvetlerinin polimer ¢dzeltisinin yiizeyde var olan gerilimi astifi zaman
olusan polimer jeti toplayiciya plakaya dogru ilerlemektedir. Bu jet olustugunda polimer

¢oOziiclisti buharlasmakta ve olusan bu nanofiber aglar ise toplayicit elektrotlar
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yardimiyla elektrotlarda toplanmaktadir (Ramakrishna ve ark.,2005). Elektro-egirme
metodunda toplayicilar igin genellikle yuvarlak plaka kullanilmaktadir. Yuvarlak
plakalar haricinde amacina gore farkli ¢esitlikte toplayicilar deneylerde kullanilmaktadir
(Selbes, 2013). Genel olarak toplayici gii¢ kaynaginin artt kutbunun oldugu kisma

monte edilir ve topraklanir.
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Sekil 3.4. Elektro-egirme Yontemi ve Taylor Konisi Olusumu (Kiremitler, 2017)

3.3.2. Elektro-egirme énemli 6zellikleri

Elektro-egirme  yonteminin  6nemli  Ozellikleri  asagida  siralanmigtir
(Ramarkrishra, 2005).

Buna gore;

* Polimeri ¢6zmek i¢in uygun ¢6ziicii hazirlanmali ve hazir bulundurulmalidir.

* Solventin buhar basinci, fiber hedefe ulastig1 anda biitiinliigii korumak i¢in
hizli buharlasmali ayn1 zamanda nano boyuttaki fiberlerin  nanometre
boyutlarina ulagsmadan sertlesmesine izin vermemelidir.

* Solventin viskozitesi ve ylizey gerilimi, polimerin pipetlemeden serbestce
akmasini saglamak i¢in, jetin olusumunu ¢ok hassas ayarlanmalidir.

* Gii¢c kaynagi, pipeti olusturmak ve siirdiirmek icin polimer c¢ozeltisinin
viskozitesini ve yiizey gerilimini agmaya yeterli olmalidir.

* Pipet ve topraklanmis ylizey arasindaki bosluk, elektrotlar arasinda

kivilcimlar olusturmak ig¢in ¢ok kiiglik olmamalidir, ancak fiberlerin
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olugmasi i¢in zaman i¢inde ¢oziiciiniin buharlagmasina yetecek kadar biiytlik

olmalidir.
Elektrospinning, birka¢ mikrondan asagi ¢apa ve 100 nm'nin altindaki fiberlere
kadar degisen lif caplarindan olusan lifli polimer paspaslarin birlestirilmesi igin

kullanilabilen yeni ve verimli bir iiretim prosesidir.(Sarac, 2016).

3.3.3. Elektro-egirme islemi ile iiretilen nanofiberlerin islem asamalari

Tipik olarak, elektrospinning isleminin iki asamas1 vardir. Ilk olarak, polimer jet
bir noziilden ¢ikar ve asagi dogru siirekli ve piiriizsiiz bir sekilde incelir (Haghi, 2011).

Ikinci asamada ince iplik, eksenel simetrik olmayan bir dengesizlige ulasir ve
dengesiz hale gelince biiyiik ilmeklerde kuvvetli bir sekilde spiraller olusturur. Jet, kiitle
ve elektrik yiiklerinin korunmasini temsil eden dort kararlt durum denklemi tarafindan

yonetilir (Haghi, 2011).

3.3.4. Elektro-egirme islemini etkileyen parametreler

Polimer jetin elektro-egirme yonteminde olugmasi i¢in gerekli olan parametreler
su sekildedir (Sisli, 2009):

e Oncelikle hazirlanan ¢ozeltini yeterli elektrik iletkenligine sahip olmasi
gerekmektedir. Aksi takdirde iletken bir ¢oziicii kullanilmasi
gerekmektedir.

e Polimer ¢oziicii igerisinde homojen olarak ¢6ziilmesi gerekmektedir.

e (ozelti iceresindeki kullanilan polimerin yapisi degistiginde ylizey
gerilimi de degisir. Bu nedenle nanofiber elde edebilmek igin elektrik

kuvveti yiizey gerilimini yenebilecek seviyede olmalidir.

e Polimerin yiizey gerilimi elektrostatik kuvvet tarafindan yenilmelidir.

Bu calismada elektro-egirme yontemi ile silika partikiilli PAN nanofiberlerin

iiretimi gergeklestirilmistir.
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3.4. Hidrofobik ve Hidrofilik Yiizeyler

Hidrofobik ve Hidrofilik kavramlarinin kelime anlamlari, hydro ve phobos ve
philia kelimelerinin birlesiminden olusmustur. Yunancada “hydro” ‘su’, “phobos”
‘korku’anlamina gelirken “philia” ise ‘arkadaslik’ anlamlarina gelmektedir (Anonim,
2017a). Buradan yola ¢ikilarak Hidrofobigin kelime anlaminin, suyu sevmeyen sudan

korkan anlamina geldigi goriilmektedir. Hidrofilik ise suyu seven anlamina gelmektedir.

3.4.1. Hidrofobik ve hidrofilik yiizey 6zellikleri

Hidrofobik ve Hidrofilik kavramlarinin adlandirilmasinda temel nokta temas
acisidir. Temas acisi, bir sivi damlasinin kati ylizeyi ile olusturdugu acidir (Anonim,
2017b). Bu a¢1 stvinin 1slatma 6zelliginin bir olgiisidiir.  Sekil 3.5°de sivi damlasinin

kat1 yiizey ile arasindaki temas agisini gostermektedir.

7Lv

SUDAMLASI

N

>
7: SV\ 7sL
KAYI YOZEVI

Sekil 3.5. Sivi damlasi ve kat1 yiizeylerde temas agis1 (Anonim, 2017b)

Temas agis1 eger 0<90° ise sivi kat1 yiizeyi 1slatmaktadir, aksi durum yani temas
acist 0>90° ise sivinin kat1 yilizeyi 1slatmadigi sdylenebilir. Buna gore eger su damlasi
kat1 cismin yiizeyinde yayilma egilimi gdsteriyor ise bu tiir yiizeylere hidrofilik yiizey
ad1 verilmektedir. Eger kat1 yiizeyde su damlas1 yayilmak yerine kiiresel sekil aliyor ise
bu tiir yiizeylere hidrofobik yiizey ad1 verilmektedir (Oktav, 2010). Ozetle 90°’den daha
az temas agisina sahip bir ylizeye hidrofilik, 90° veya daha yiiksek bir ylizey ise
hidrofobik yiizey olarak adlandirilmaktadir. Ozel bir durum olarak 6 > 150° ise yiizeyler
ise siiperhidrofobik, 6 < 10° ise ylizeyler ise sliperhidrofilik adin1 almaktadirlar (Orhon,
2014).
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~100° : Hidrofobik

~50° : Hidrofilik

~25¢ : Tamamen islanma

—

Sekil 3.6. Hidrofobik ve hidrofilik ylizey 6zellikleri

Temas agis1 piiriizsiiz ylizeylerde ~120° e kadar c¢ikabilmekte ve durum
genellikle serbest ylizey enerjisinin ¢ok diisiik oldugu malzeme yiizeylerinde
goriilmektedir. Dolayisiyla yiizey temas acisinin ~120° dereceden daha fazla olabilmesi
icin belli olgiilerde (mikro/nano) kati madde yiizeyinin piiriizlii bir yapida olmasi
gerekmektedir (Erbil ve ark., 2003; Kibar, 2016). Cassie, (1948), sivilarin kati
malzemelerin iist kisimlart ile temasa gectiklerini ve piiriizlii yapilardaki mikro veya
nano oyuklarda havanin paketciklerinin sikistigini belirtir. Sivi ile kati yiizey ile gerilim
etkisiyle ¢ok az noktalardan birbirine temas etmektedir. literatiirde bu tiir yilizeyler
Cassie durum hidrofobik/siiperhidrofobik yiizeyler olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Cassie

modelindeki goriinen temas agisi $0yle tanimlanabilir (Kibar, 2016):

cos Oc = fscos 0s + fvcos Ov (3.2)

Burada fs ve fv, kati ve gaz yiizeylerin slirtinme katsayilaridir. v, sivi
damlasinin yiizeyde asili durdugu durumdur.
Wenzel durum hidrofobik yiizeylerde ise Sekil 3.7°de gosterildigi gibi ylzeylerin

tizerindeki oyuklara sivi niifus etmesi durumunda olugmaktadir.
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(a) (b)

Sekil 3.7. Cassie (a) ve Wenzel (b) durum hidrofobik yiizeyler (Kibar, 2016)

Cassie durum siiperhidrofobik yiizeylerin bir 6zelligi olarak sivi damlasi yiiksek
temas acis1 sebebiyle kiiresel bir seklide durabilmekte ayn1 zamanda yer ¢ekimi, riizgar
gibi dis etkenlere bagli olarak yiizey tizerinden yuvarlanabilmektedir (Kibar, 2016).

Ozet olarak ifade etmek gerekirse;

e Hidrofobik (1slatmaz) yiizeyler eger temas agis1 90 dereceden biiyiikse

e Hidrofilik (1slatma) yiizeyler eger temas acis1 90 dereceden diisiikse

e Siiper hidrofobik yiizeyler eger temas acgist 150 dereceden biiyiikse

e Siiper hidrofilik yiizeyler ise eger temas acist 0 dereceye ¢ok yakinsa s6z

konusu olmaktadir.

[k kez 1977°de Barthlott ve Ehler tarafindan lotus (niliifer gigegi) yapraklari
tizerinde Hidrofobik ya da siiperhidrofobik 6zellikler elektron mikroskobuyla
gozlenmistir. Cicegin yaprak yiizeyi 1 nanometre ¢apindaki hidrofobik tabaka ile
ortiiliidiir. S1vi damlasi, yaprak yiizeyine temas ettiginde yaprak yiizeyindeki hidrofobik
kaplama ve yiizey piriizliiliigli sebebiyle yaklasik 170 dereceye yakin temas agisi
olusturmaktadir (Ozgiir ve ark., 2007). Hidrofobik yapiyr birgok bitkide gdrmek
miimkiindiir. Ancak bazi bitkilerin iizerinde su damlaciklar1 kayma agisinin azligi
sebebiyle yaprak yiizeyinden kaymak yerine yiizeye yapigmaktadir. Bu da bitkinin

kendi kendini temizlemesine olanak vermemektedir.



19

3.4.1. Hidrofolik ve hidrofilik yiizeylerin kullanim alanlari

Yukarda bahsedilen cassie durumuna gore ylizeylerin kendi kendini temizlemesi
ornegin dis cephelerin yagmur damlalari ile kendi kendini temizlemesi, buzlanmanin
Onlenebilmesi, metal yiizeylerde paslanmanin Onlenebilmesi, siiriiklenme direncinin
diisiiriilmesi, kaynama ve yogusma ile mikro cihazlar gibi bir¢ok alanda uygulama
potansiyelleri mevcuttur (Xu ve Choi, 2012).

Swvinin yiizeydeki siiriiklenme direncinin diistiriilmesi; denizaltilar, uzun deniz
yolculuklar1 yapan gemiler, borular gibi yiizeyi sivi ile temas eden yerlerde biiyiik bir
oneme sahiptir (Aljallis ve ark., 2013). Siiriiklenme direncinin bu kadar biiylik bir
oneme sahip olmasindan dolay1 ge¢miste yapilan calismalarda katilarin sivi ile temas
eden yiizeylerine siirekli hava kabarciklart gonderilmistir. Boylece sivi ile yilizey
arasinda temas yiizey alaninin azaltilmasiyla yiizeyde meydana gelen siiriiklenme
direncinin azaltilmasi hedeflenmistir (Merkle ve ark., 1990).

Daha sonraki c¢aligsmalarda siiperhidrofobik yiizeylerin kesfedilmesi ile beraber
swv1 ile temas eden ylizeylerin sivi igerisine daldirildiklarinda yiizey ile sivi arasinda
ince bir hava film tabakasi meydana geldigini gézlemlenmistir. Viskozitesi sudan daha
diisiik olan bu hava tabakasinin bulunmasiyla birlikte sivinin yiizeye temas ettigi yiizey
alan1 biiylik oranda azaltilmistir. Sonug olarak ise siiperhidrofobik yiizeylerde olusan
viskoz yiizey kuvveti biiyiik oranda azaltilabilmektedir (Xu ve Choi, 2012).

Stiperhidrofobik ylizeylerin bir diger 6nemli 6zelligi ise yiizeyde meydana gelen
buz adezyonunu azaltarak yiizeyde buzlarmm toplanmasina izin vermemesidir. Bu
ozelliginden dolay1 riizgar tlirbini kanatlari, ugak kanatlari, soguk sularda hareket eden
gemi govdeleri, iletisim sistemleri gibi alanlarda yaygin bir kullanima sahiptir (Zhang
ve Lv, 2015). Daha onceleri buzlanmanin istenmedigi bu yiizeylerde elektrikli 1siticilar,
buzlanmay1 6nleyici sivilar, sicak hava iiflemesi gibi farkli yontemler kullanilmistir (He
ve ark., 2014).

Is1 esanjorleri ve yogusma sistemleri basta olmak iizere yogusma bir¢ok alanda

siklikla karsilagilan bir durumdur.
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4. MATERYAL VE YONTEM

Bu c¢alismanin temel amaci elektro-egirme metoduyla iiretilen silika
nanopartikiillii pan nanofiberlerin hidrofobik/hidrofilik 6zelliklerinin incelenmesidir. Bu
amag dogrultusunda elektro egirme yontemiyle PAN/DMF ¢ozeltisinden olusan karigim
yiikksek voltaj ile toplayiciya gonderilmis ve toplayici iizerindeki yiizey geriliminin
etkisiyle nanofiber Ttretimi gergeklestirilmistir. Calismanin amaci dogrultusunda
belirlenen hedeflere ulagsmak i¢in asagidaki agsamalar gerceklestirilmistir.

e Uygun isleme parametreleri ve gerekli olan en uygun nanofiber tesbit
edilmesi

e Nanofiberlerin yapilarinin belirlenmesi

o Uretilecek olan nanofiberler icin uygun olan viskozite ve Voltaj
degerlerinin tespit edilmesi

e Uretilen nanofiberlerin SEM ve TGA analiz yontemlerinin kullanilarak

incelenmesi

4.1. Materyaller

Bu c¢alismada, poliakrilonitril ve dimetilformamid sirastyla polimer ve ¢dziicii
olarak sec¢ilmistir. PAN / DMF ¢ozeltilerinde dagitilacak nanopartikiil olarak silika

secildi. Asagidaki boliimlerde iiriin 6zellikleri ve uygulama alanlar1 sunulmaktadir.
4.1.1. Poliakrilonitril (PAN)
Calismada kullanilan PAN Sekil 4.1°de gosterilmistir. Poliakrilonitril’in

kimyasal formulu (C3H3N) ile temsil edilir, sentetik ve yar1 kristal organik bir polimer
reginesidir (Mpukuta, 2018).
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Sekil 4.1. Calismada kullanilan Poliakrilonitril (PAN) (Anonim, 2019b)

PAN diisiik yogunluk, 1s1l kararlilik, yiiksek mukavemet ve elastikiyet modiilii
iceren Ozelliklere sahiptir. PAN termoplastik olmasina ragmen normal sartlarda erimez.
Bu benzersiz ozellikler sayesinde PAN yiiksek teknolojide dnemli bir polimer haline
gelmistir. Poliakrilonitril karbon nanofiberlerin tiretiminde ¢ogunlukla kullanilan bir

malzemedir (Kaur ve ark., 2016).
4.1.2. Dimetilformamid (DMF)
Bu tez ¢alismasinda Sigma-Aldrich firmasindan temin edilen DMF hammaddesi

kullanilmigtir. Malzemenin saflik derecesi % 99.8 ve molekiil agirligi 73.09 g/mol’diir.
Malzeme -61 °C’ de erime 153 °C’de kaynama noktasina sahiptir (Yigit, 2019).

Sekil 4. 2. Calismada kullanilan % 99.8 safliktaki DMF (Anonim, 2019b)
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Dimetilformamit malzemesinin tercih edilmesinin baslica nedeni yiiksek ¢oziicii
ozelligidir. Bu sebeple elektrospin yonteminde sik kullanilan endiistriyel bir
kimyasaldir. DMF genellikle akrilik fiberler ve poliiiretan {iriinlerin iiretilmesinde

kullanilmaktadir (Redlich ve ark., 1988).

4.1.3. Silika nanopartikiiller

Bu tez calismasinda Sigma-Aldrich firmasindan temin edilen Saflik derecesi

(%): 99.8 olan silika nanopartikiil hammaddesi kullanilmistir.

Nanopartikiillerin 6zellikleri asagidaki gibidir:
e Saflik (%): 99.8;
o Ozel yiizey alani: 175-225 m?/ g;
e Tutusma kaybi1: genellikle% 2-16;
e Goriliniim (form): toz;

e Gorliniim (renk): Beyaz.
4.2. Malzeme Uretimi
4.2.1. Poliakrilonitril/Dimetilformamit (PAN/DMF) iiretimi
PAN/DMF ¢ozetisinin hazirlanma asamasi olarak ilk yapilan islem ¢ozeltideki
PAN ve DMF miktarlarinin hesaplanmasidir. Agirlikca %92 DMF ve %8 PAN

kullanilarak hazirlanan PAN/DMF ¢ozeltisi iiretebilmek Sekil 4.3’deki adimlar

izlenmistir.
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(@) (b)

Sekil 4.3. PAN/DMF ¢ozeltisinin, (a) DMF tartiimasi, (b) PAN tartilmasi

Nanofiber iiretimine baslamadan once oncelikli olarak
poliakrilonitril/dimetilformamit’den olusan agirlik¢a %8 karisim tiretmek igin ¢ozeltiler
hazirlanmistir. Daha sonra hazirlanan PAN ve DMF mekanik bir karistirici tiirii olan
karigtiricida Sekil 4.4’de goriildiigii gibi homojen bir karigim olana kadar ultrasonik
karistiricida ortalama 40 dakika karistirilarak tam olarak birbiri igerisinde ¢oziinmesi
saglanmis. Karigim homojen bir sekilde elde edildikten sonra bir sonraki agamasi olan
Elektro-Egirme yontemi ile nanofiber iiretim siirecinden 6nce oda sicakligina gelene

kadar sogumasi i¢in beklenmistir.

Sekil 4.4. Ultrasonik karistirici ile PAN/DMEF ¢ozeltisinin hazirlanmasi
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Karstirilan ¢ozelti 1sindigindan dolayr yaklagik 30 dakika oda sicakliginda

sogumaya birakilmistir.

4.2.2. Elektro-egirme yontemiyle PAN/DMF iiretimi

Elektrospinning parametrelerinin ayarlanmast bir¢ok arastirmact tarafindan
siirecin basarisi i¢in ¢ok dnemli bir faktor olarak kabul edilir. Bizde bu ¢alismamizda bu
konuda onerilerde bulunmus uzmanlar tarafinda 6nceden belirlenmis parametrelerden
faydalandik. Ozellikle, 15 kV < V < 25 kV, uygulanan voltaj igin istenen alan olarak
secilmig ve 10 cm <d < 20 cm, arasindaki bir mesafe olan 13 cm egirme mesafesi
igin etkin aralik olarak kabul edilmistir (Haghi, 2011).

Elektro-egirme deneyi bes farkli akigkan debisi ve bes farkli elektriksel voltaj

kullanilarak yapilmistir. Kullanilan ¢6zelti poliakrilonitril/dimetilformamit olarak
secilmis ve deney parametrelerinin nanofiber ag yapist ve fiber ¢api iizerindeki
etkilerinin nasil oldugu incelenmistir.
Uretilen nanofiber yap1 esnek ve gok ince bir yapiya sahip oldugundan dolay: sistemde
bir altlik kullanilmasi gerekmektedir. Kullanilan bu altlik olusan nanofiber tabakanin
kat1 bir yapisal formda durmasini saglayarak malzemeye mekanik destek saglar. Biz
deneyimizde altlik olarak pisirme kagiti kullandik bunu tercih etmemizin nedeni ¢ok
kiiglik yapidaki nano partikiilleri tutmasina imkan saglamasi temininin kolay ve ucuz
olmasi tercih sebeplerimiz olarak siralanabilir.

Kullanmig Oldugumuz Elektro-egirme cihazi Sekil 4.5’de gosterilmistir.

Sekil 4.5. Elektro-egirme cihazi
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Deney cihazi baglica 3 ana kisimdan olusmaktadir; Polimer besleme {initesi,
yiikksek voltaj giic kaynagi ve silindirik toplayicidir. Elektro egirme cihazinin bu

kisimlar sirastyla asagida agiklanmaktadir.

Sekil 4.6. Polimer besleme tinitesi

Polimer besleme iinitesinin gorevi c¢ozeltiyi istenilen debide liileye
gondermektir. Bu kisim cihazimizin en énemli kisimlarinin basinda gelmektedir. Ciinkii
daha oOnceki yapilmis olan g¢aligmalar gosteriyor ki elde edilen nanofiber c¢aplarinin
belirlenmesinde en biiyiik etkenlerden biri hazirlanan polimer ¢6zeltisinin toplaca
gonderilme debisidir bu nedenle kullanilan akiskan debi miktar1 son derece dnemli bir
parametredir.

Elektro egirme cihazinin bir sonraki temel bileseni yiliksek voltaj gii¢ kaynaginin

oldugu kisimdir bu kisim Sekil 4.7 de gosterilmektedir.
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Sekil 4.7. Voltaj gii¢ kaynagi

Elektirik akimimin elde edildigi bu kisim bizim nanofiber tiretmek icin gerekli
voltajin ve akimin {retildigi kisimdir. Yiiksek voltaj kaynaginin temel islevi liile ile
silindirik toplayiciya yliksek gerilim uygulayarak polimer cozeltisinin egrilmesini
saglamaktir. Buradan amag toplag ile besleme tinitesi arasinda bir devre olusturularak
akimin bu devrede hareket etmesini saglayarak nanofiber iiretimi yapmaktir. igne,
pozitif bir yiiksek voltaj gli¢ kaynagina elektriksel olarak baglanmistir. Toplayici olarak
kullanilan metalik disk ise negatif bir yiiksek voltaj giic kaynagina elektriksel olarak
baglanarak devre tamamlanmis olur.

Elektro egirme cihazinin tgiincii temel bileseninden birisi olan silindirik

toplayici Sekil 4.8°de gosterilmektedir.
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Sekil 4.8. Silindirik nanofiber toplayici

Silindirik toplayicinin gorevi tizerine konulan althigin yiizeyine homojen bir
yapida nanofiber kaplama yapilmasini saglamaktir. Bu nedenle toplayici ile polimer
besleme Ttinitesi arasindaki mesafe ve bu iki kisim arasindaki hizalama ¢ok dikkatli
olarak yapilmalidir.

Elektro-egirme cihazi ile nanofiber liretimine baslamak i¢cin PAN+DMF ¢ozelti
hazirlama islemi tamamlandiktan sonra istenilen 6zelliklerde nanofiber elde etmek igin
enjektor ignesine vasitasi ile karigim siringaya 2 mL seviyesinde ¢ekildikten sonra farkli
gerilim ve besleme miktar1 degerleri i¢in deneylere baslanmustir.

Elektro-egirme islemine uygulanacak PAN+DMF siringaya ¢ekildikten sonra
Cizelge 4.1°deki parametrelere gdre nanofiber iretimine baslanmistir. Bu
parametrelerde degiskenlerimiz voltaj (kV) ve akigkanin toplaca gonderilme hizi (mL/h)
olarak belirlenmistir.

Toplayici plaka ile igne ucu arasindaki mesafe ¢ozeltinin viskozitesi, ayarlanilan
voltaj, besleme pompasinin hizi, toplayicinin elektrik iletkenlik katsayis1 géz oOniine
alinarak 130 mm uzakliga sabitlenmistir.

Elektriksel alanin olusmasi i¢in giic kaynagindan gelen pozitif kutuplu kablonun
ucu siringanin igne ucuna ve negatif kutuplu kablonunki ise toplayict plakaya
tutturulmustur.

Ik 5 deneyimizde beklenildigi {izer uygulanan voltajmn yetersiz olmasimndan

dolay1 nanofiber iiretimi gergeklestirilememistir.
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Cizelge 4.1. Agirlik¢a %8 karsimdan olusan (PAN/DMF) deney parametreleri

Deney Voltaj dr:)jr(:llﬂ:cl::lzl Optir}lum igne ucu Ak}gkan¥n toplaca
No (KV) (devir/dak) kolektor aras1 mesafe gonderilme hiz1
% (cm) (mL/h)

1 10 15 13 15

2 10 15 13 2.0

3 10 15 13 25

4 10 15 13 3.0

5 10 15 13 3.5

6 15 15 13 15

7 15 15 13 2.0

8 15 15 13 25

9 15 15 13 3.0
10 15 15 13 3.5
11 20 15 13 1.5
12 20 15 13 2.0
13 20 15 13 25
14 20 15 13 3.0
15 20 15 13 3.5
16 25 15 13 15
17 25 15 13 2.0
18 25 15 13 25
19 25 15 13 3.0
20 25 15 13 3.5

Uretilecek olan nanofiberin esit kalinhikta ve homojen bir yapida elde
edilebilmesi i¢in besleme pompasimin hizi ¢dzeltinin viskozitesi ve elektriksel alanin
siddeti ile uyumlu olmasina dikkat edilmistir. Deneysel caligmalarimizda iiretilecek
nanofiberlerin toplayici plaka yiizeyinde ayni kalinlikta olmasi i¢in biitiin tiretimler igin
2 mL’lik ¢bzelti siringaya ¢ekilmistir.

Cizelge 4.1’ deki tiretim parametreleri dikkate alinarak agirlikga %8 karsimdan
olusan (PAN/DMF) orani i¢in nanofiber iiretimi yapilmustir. Elektrospin yontemi
kullanilarak {tretilen nanofiberlerin iiretimine ait adimlar asagida maddeler halinde

belirtilmistir.

e Hesaplama yapildiktan sonra PAN ve DMF hassas terazide tartilir.

e Hazirlanan bu PAN ve DMF karisim i¢in numune kabinin igerisine
yerlestirilir.

e Numune kabi karisimin homojen bir yapiya gelmesi igin ultrasonik
karistirici ile yarim saat boyunca karistirilmistir.

e Yarim saat sonra agirlikca %8 ortalamaya sahip olan (PAN/DMF)

solisyonu hazir hale getirilmistir.
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e Hazirlanmigs olan soliisyonun siringaya c¢ekilir ve elektro egirme
cihazindaki besleme {initesine yerlestirilmistir.

e Yiiksek akim saglayan tnitenin eksi kutpu doéner toplaca, arti kutpu
siringanin igne ucuna baglanir ve bu sekilde yiiksek akim devresi
tamamlanir.

e Nanofiber toplama initesi ile siringa ucu arasindaki mesafe
ayarlanmustir.

e Deney parametreleri igin gerekli olan debi besleme iinitesindeki
elektronik gosterge kullanilarak ayarlanmistir.

e Ilk olarak sistemde gerekli deney parametreleri girildikten sonra elektro
egirme cihazindaki pompa calistirilmis ve cihazin muhafaza kapagi
kapatilmistir.

e Toplacin donme hiz1 ayarlanmistir.

e Yiiksek voltaj gerilim iinitesinin anahtar1 aktif hale getirilmistir.

e Deney i¢in gerekli elektriksel parametreler cihazin 6n kisminda bulunan
dijital panelden ayarlanmistir.

e Cihaz aktif hale getirilerek nanofiber iiretimine baglanmustir.

Elde edilen nano fiberler deney numunelerine gore kodlamalari yapildiktan
sonra en uygun yapinin belirlenmesi i¢in SEM analizleri ile optimum parametredeki

nanofiber yapisi tespit edilmistir.

4.2.3. Elektrospin saf PAN nanofiber yapisi

Nanofiberlerin yapisini etkileyen bircok etken vardir. Elyaf cap1 ve elektrospin
nanofiberlerin homojenligi gibi yapmin birgok islem parametresine bagli oldugu
bulunmustur. Bu parametreler li¢ ana gruba ayrilabilir: (1) ¢cozelti 6zellikleri, (2) isleme
kosullar1 ve (3) ortam kosullari. Parametrelerin her birinin, elektrospin liflerinin yapisini
etkiledigi belirlenmistir (Haghi, 2011).

Cozeltinin viskozitesi, ¢ozelti konsantrasyonu, ¢ozeltinin molekiiler agirligi,
elektriksel iletkenlik, elastikiyet ve ylizey gerilimi gibi parametreler, nanofiberlerin
morfolojisi tizerinde 6nemli etkiye sahiptir. Daha viskoz ¢ozeltiler i¢in boncuklar ve

boncuklu liflerin olusma olasiigi daha distiktiir. Co6zeltinin viskozitesi artarsa
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boncuklarin ¢ap1 biiylir ve elyaflardaki boncuklar arasindaki ortalama mesafe artar
(Haghi, 2011).

Hazirlanan ¢ozeltinin  elektiriksel iletkenliginin nanofiberler {izerindeki
etkisinden bahsedecek olursak soliisyonun elektrik iletkenligi arttiginda elektrospin
nano elyaflarin caplarinda Onemli bir diisiis vardir. Sollisyonun diisiik iletkenligi
nedeniyle boncuklanmalar da goériilebilir ve bu durum, bir {iniforma lifi Giretmek i¢in
elektrik kuvveti tarafindan bir jetin uzamasinin yetersiz olmasina neden olur (Haghi,
2011).

Deneyler sonucu elde edilen nano yapinin morfolojisi Selguk Universitesi ileri
arastirma merkezinin (iltek) tarama elektron mikroskobu (SEM) ile Zeiss Evo LS10
Taramal1 elektron mikroskobu kullanilarak morfolojik karakterizasyonu yapilmigtir.
Elde edilen saf PAN nanoliflerinin morfolojisi ve ¢ap araliklari, asagidaki Sekil 4.9 ila
Sekil 4.16'da sunulmaktadir.

. e = 1 . p E & ;. .
Signal & = SE1 EHT = 20.00 kv " 5 @ Signal & = SE1 EHT = 2000 kv n -
L WD = 10.0 mm IProbe= 100 pA W - esmm | Probe = 100 pA (!

@ Signal A = SE1 EHT = 20,00 kv Mog = sopoKkx 2000 —
o WD = 9.5mm I Probe = 100 pA [

Sekil 4.9. Saf PAN nanofiberlerin gesitli voltajlardan gelen SEM goriintiileri ve 8 % PAN/DMF polimer
konsantrasyonu i¢in (a) 15 kV , (b) 20 kV , (c) 25 kV

Fiber morfolojisi ve geometrisi iizerindeki solisyonun 6nemli bir etkisinin

oldugu bir¢ok bilim insani tarafindan dile getirilmistir. Varilan ortak kani elde edilen
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nano elyaflarin milkemmel 6zelliklerini etkileyen boncuklanmanin olugmasidir. Olusan
bu boncuklanma nano elyaf malzemelerin 6zelliklerini olumsuz yonde etkilemektedir.
Yapilan deneyler sonucunda boncuklanmanin olmadigi yapiyi tespit edebilmek ve en 1yi
tretim parametrelerini  belirlemek i¢in farkli iiretim parametrelerinde deneyler
yapilmistir. Yapilan deneyler sonucunda elde edilen elektro elyaflarin morfolojik

yapilart SEM goriintiileri alinarak incelenmistir.

4.2.4. PAN / Silika NPs nanofiberlerin imalati

Bu bolim, silika nanopartikiilleri igeren nanofiberlerin ¢ozelti hazirlama ve
liretimini anlatilmaktadir. Ilk boliimde kullamlan prosediire uygun olarak, silika
nanoparcaciklari (agirlikca 1 %) igeren ¢dzelti numunesi hazirlanmistir. Hazirlanan
bu ¢ozelti numunelerinde PAN/DMF oranlari (agirlik¢a 8 % , 9 %, 10 %, 11 %, 12 %,
13 %) oranlarinda alt1 farkli ¢6zelti hazirlanmistir.

Cozeltilerin hazirlanma stireci  Sekil 4.10. da belirtildigi gibidir. Diger

cozeltilerin karisim miktarlar1 Cizelge 4.2 de tablo halinde verilmistir.

Sekil 4.10. Kimyasallarin hassas terazi ile tartilmasi % 1 silika ve % 8 PAN/DMF igeren ¢6zeltisinin
hazirlanmasi (a) 4,622 gr DMF (b) 0,414 gr PAN (c) 0,040 gr silika (d) ¢6zeltinin mekanik karistiricida
karigtirilmasi
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Cizelge 4.2. Agirlik¢a % PAN/DMF + % 1 Silika’ dan olusan deney iiretim parametreleri

%1 silika + % PAN/DMF PAN Miktar (gr) DMF Miktar (gr) | Silika Miktar (gr)
Konsantrasyon orani

%9 PAN/DMF + % Silika 0,361 3,639 0,040

%10 PAN/DMF + % Silika 0,406 3,599 0,040

%11 PAN/DMF + % Silika 0,457 3,560 0,040

%12 PAN/DMF + % Silika 0,479 3,520 0,040

%13 PAN/DMF + % Silika 0,518 3,497 0,040

Silika nanopartikiil katkili PAN nanofiberlerin iiretilmesi i¢in en iyi iiretim
parametreleri, saf PAN i¢in boncuklanmanin olmadigi uniform yapimin elde edildigi
gerilim 15 kV, akiskanin toplaca gonderilme miktar1 3.0 mL/s olarak tespit edilmistir.
Daha sonra bu parametreler silika katkili PAN nanofiberlerin iiretilmesi i¢in referans

kabul edilerek Sekil 4. 16°da gosterilmis olan nanofiberlerin tiretimi yapilmistir.

Sekil 4.16. Saf PAN/DMF ve % 1 SILiKA katkili nano pargacikli elektro egirme cihazi ile iiretilen
kompozit nanofiberler (a) % 8 PAN/DMF (b) % 9 PAN/DMF (c) % 10 PAN/DMF (d) % 11 PAN/DMF
(e) % 12 PAN/DMF (f) % 13 PAN/DMF

Bu numuneler i¢in ilk olarak soliisyon hazirlanmis ve mekanik karistiricida bir
saat slire karistirillmistir, sonra 1sman soliisyonun yaklagik olarak yarim saat oda
sicakligina kadar sogumasi beklenmistir. Bu islemlerden sonra soliisyon siringaya 2 mL
olarak cekildikten sonra elektro egirme cihazina baglanmistir ve cihaza gerekli olan

tiretim parametreleri girildikten sonra kompozit nanofiber tiretimine baglanmistir.
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4.3. Karakterizasyon Cihazlari

Bu boliimde analizlerde kullanilan cihazlarin teknik Ozellikleri ve ayar

parametrelerinden kisaca bahsedilmistir.

4.3.1. Taramal elektron mikroskobu (SEM)

Yapilan bir¢ok arastirma gdstermistir ki insan gozii yapist itibariyle ¢ok kiiciik
detaylar1 gérme kabiliyeti siurlidir. Bu nedenledir ki kiiciik detaylar1 gozlemleyip
yorumlayabilmek icin g¢esitli teknolojik cihazlar gelistirilmigtir. Taramali elektron
mikroskobu (SEM) bu cihazlardan birisidir.

Taramali Elektron Mikroskobu (SEM), yiiksek enerji yogunluguna sahip
elektronlardan olusan kiris demeti kullanarak numunenin yiizeyinde detayli inceleme
yapmamiza yardimci olur, dahasi elektron ile numune etkilesime basladigi zaman elde
edilen sinyaller dis doku, kimyasal bilesimi ve numunenin yapisi hakkinda bilgi
saglamamiza imkan verir.

Deneyler sonucu elde edilen malzemelerin  yapisim1  tespit  etmek,
boncuklanmanin olup olmadigimi ve ortalama nanofiber ¢apini tespit edebilmek igin
taramali elektron mikroskobu (SEM, Zeiss Evo LS10) kullanildi. Kullanilan bu cihaz
Sekil 4.17. de gosterilmistir.

Sekil 4.17. SEM, Zeiss Evo LS10 Cihaz1 (SU, lltek labaratuvar)
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4.3.2. Temas acisi olciimii cihaza

Saf PAN ve nanokompozit elyaflarin hidrofobikligi veya hidrofilikligi, temas
acis1 dlciim cihazi (TAO) kullanilarak incelenmistir (Dataphysics instruments GmbH,
OCAI15EC, versiyon 1.3). Kullanilan bu cihaz profesyonel temas agis1 6l¢iimii ve damla

sekli analizler i¢in temel seviyede 6l¢iim yapabilme kabiliyetine sahiptir.

Sekil 4.18. Temas agis1 6lgiim cihazi (TAO) (http://www.dataphysics.de).

Bu calismada, egrilmis nano elyaflarin hidrofobikligini veya hidrofilikligini

incelemek i¢in dozaj hiz1 olarak 0.5 pL / s'de 2 pL su dozlama hacmi kullanilmistir.


http://www.dataphysics.de/
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5. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

Bu tez ¢alismasinda, nanopargacik olarak silika igeren PAN/DMF nano elyaflar
ve PAN/DMF kompozit nano elyaflarin iiretimi elektro egirme teknigi kullanilarak
yapilmistir. Nanopartikiiller PAN/DMF ¢ozeltisine agirlikca % 1 oraninda sabit silika
eklemesi yapilarak {iretilmis fakat en uygun iiretim parametreleri tespit edilen
PAN/DMF c¢ozeltisi icin belirlenen voltaj ve akiskan debisi kullanilarak PAN/DMF
cozeltisi (agirlikca % 8, 9, 10, 11, 12, 13,) oranlarinda degistirilmistir. Saf olarak
tiretimi yapilan PAN/DMF cozeltileri (agirlikca % 8, 9, 10, 11, 12, 13) i¢inde silika
ilavesi olmaksizin hidrofobik/hidrofiliklik 6zellikleri incelenmistir.

Hedeflenen amaglara gore, iiretimi yapilan nano lifler glinlimiizde kullanilan
farkli analiz teknikleri ile karakterize edilmistir. Degerlendirmeler ve sonuglar asagidaki

boliimlerde anlatilmustir.

5.1. Nanofiberlerin Morfolojisi ve Caplari

Elyaf cap1 ve elektro egirme nano elyaflarin homojenligi gibi morfolojisinin
birgok islem parametresine bagli oldugu bulunmustur. Bununla birlikte, bircok
arastirmaci belirli kosullar altinda sadece tek tip liflerin degil, ayn1 zamanda boncuksuz
liflerin de tiretilebilecegini vurgulamistir (Haghi, 2011).

Bu nedenle, bu tez calismasinda homojen ve boncuksuz lifler elde etmek icin
farkli PAN/DMF c¢ozeltileri ve bunlarin sabit oranda silika katkili (agirlikga % 1)

cozeltileri hazirlandi ve 15 kV ve 3 mL/h debide nanofiber {iretimi yapilmigstir.

5.2. Poliakrilonitril/Dimetilformamit Nanofiberlerin Taramah Elektron

Mikroskobu Analizleri

Elektro egirme yontemi ile iiretilen PAN nanofiberlerinin ey uygun degerlerde
hangi yapinin oldugunu tespit etmek, fiber olusumu ve yapmin homojenlik durumunun
belirlenmesi amaciyla iretilen nanofiberlerin yiizey morfolojisinin incelenmesi ve
ortalama caplarin1 belirlemek i¢in SEM goriintiileri alinmistir. Elde edilen goriintiiler
Sekil 5.1°de gosterilmistir. Sekil 5.1°deki SEM goriintiileri incelendigi zaman nanofiber
yapinin homojen ve uniform oldugu yapi, PAN9 kodlu numune oldugu belirlenmistir.

Tim satf PAN/DMF numunelerin SEM analizi sonuglar1 Cizelge 5.1 de gosterilmistir.
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Sekil 5.1. PAN/DMF ¢ozeltisine ait SEM goriintiileri
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Cizelge 5.1. Agirlik¢a %8 kargimdan olugan (PAN/DMF) SEM analiz sonuglart

Optimum Akiskanin
Deney | Voltaj igne ueu t oplaf:a Nano fiber Fiber Boncuklanma
kolektor gonderilme ortalama
No (kV) olusumu
arasi mesafe hiz1 cap1 (nm)
(cm) (mL/h)
Fiber Fiber
1 10 13 15 olugsmadi olugmadi o
Fiber Fiber
2 10 13 2.0 olugsmadi olugmadi o
Fiber Fiber
3 10 13 2:5 olugmadi olugmadi o
Fiber Fiber
4 10 13 3.0 olugmadi olugmadi B
Fiber Fiber
5 10 13 35 olugmadi olugmadi B
6 15 13 1.5 128,2 Uniform degil | Boncuklanma az
7 15 13 2.0 1747 Uniform degil | Boncuklanma az
8 15 13 2.5 147,95 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok
9 15 13 3.0 143,05 Unitoggy YOK
yapi
10 15 13 3.5 210,05 Uniform degil | Boncuklanma az
11 20 13 1.5 155,7 Uniform degil | Boncuklanma cok
12 20 13 2.0 183,9 Uniform degil | Boncuklanma orta
13 20 13 2.5 148,75 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok
14 20 13 3.0 156 Uniform degil YOK
15 20 13 3.5 185 Uniform degil YOK
16 25 13 1.5 130,39 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok
17 25 13 2.0 177 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok
18 25 13 2.5 171,69 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok
19 25 13 3.0 191,2 Uniform degil | Boncuklanma az
20 25 13 3.5 144,85 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok

Cizelge 5.1°deki saf PAN nanofiberlerin iiretimi i¢in ilk islem c¢ozeltinin
hazirlanmas1 olmustur. Agirlikga % 8 PAN ve agirlikca % 92 DMF olacak sekilde
¢ozeltinin hassas terazi ile tartilmasi yapilmistir. Ayr olarak tartilmis olan PAN ve
DMF beher tiipti icerisinde karistirilmistir. Karisimin bulundugu beher tiipii Selguk
iniversitesi manyetik laboratuvarinda ki mekanik karigtirict ile kirk bes dakika kadar
karnigtirnlmistir. Karisimin homojen bir yapi1 haline geldigi gozlemlendikten sonra
manyetik karistirict  durdurulmustur. Bu islemden sonra hazirlanan ¢ozeltinin
sicakliginin arttig1 tespit edilmistir ve karisgtmin oda sicakligina kadar sogumasi igin
elektro egirme cihazimnin teflon aparatina baglanmadan Once yarim saat kadar
bekletilmistir. Oda sicakligina sogutulan c¢ozelti siringaya 2 mL olacak sekilde
cekilmistir, ¢ekilen bu ¢ozelti cihazin teflon aparatina yatay olarak baglandiktan sonra
Cizelge 5.1°de belirtilen degerler olan akiskanin toplaca gonderilme hizi ayarlanmistir.
Daha sonra cihazin igerisinde bulunan elektrik devresi kablolarimin artt kutbu

enjektoriin igne ucuna eksi kutbu toplayici plakaya baglanarak elektrik akimi i¢in devre
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tamamlanmistir. i§ne ucu ile toplayici plaka arasindaki mesafe 13 ¢cm olacak sekilde
ayarlanmistir, bu islemden sonra cihazin kapagi kapatilarak yapilacak deney icin
belirlenmis voltaj degeri elektro egirme cihaz1 iizerindeki elektronik kisimdan
ayarlanmigtir. Tiim bu islemlerden sonra elektro egirme cihazi c¢alistirilarak nanofiber
tiretimine baglanmistir.

Uygulanan her bir voltaj degeri icin akigkanin toplaca gonderilme hizi farkli

olacak sekilde PAN kodlu bes adet deney yapilmustir;

Cizelge 5.2. 10 kV Voltajdaki Agirlik¢a %8 karsimdan olusan (PAN/DMF) SEM analiz sonuglari

Optimum Akiskanin
. igne ucu toplaca Nano fiber .
Deney | Voltaj kolektor gonderilme ortalama Fiber Boncuklanma
No (kV) olusumu
arasi mesafe hiza cap1 (nm)
(cm) (mL/h)

Fiber Fiber

1 L0 13 15 olusmadi olugmadi B
Fiber Fiber

2 H N =l olusmadi olusmadi o
Fiber Fiber

3 10 P 2.5 olusmadi olusmadi o
Fiber Fiber

4 10 13 3 olusmadi olusmadi o
Fiber Fiber

S ae 4 3.5 olusmadi olusmadi o

Cizelge 5.2.’deki sonuglar incelendiginde;

[k bes deneyimiz igin {iretim parametreleri toplacin kendi ekseni etrafindaki
donme hiz1 15 d/dk, kollektor ile igne ucu arasit 13 cm, uygulanan voltaj 10 kV ve
akigkanin fiber olusumu igin toplaca gonderilme hiz1 (1.5, 2.0, 2.5, 3.0, 3.5mL/h)
belirlenmis ve bu iliretim parametreleri dogrultusunda deneyler yapilmistir. Bu deneyler
sonucunda nanofiber tiretimini gézlemlemek ve olusan nanofiberin morfolojik yapisini,
nanofiber ¢apini belirlemek i¢in SEM goriintiileri incelenmistir.

[Ik bes deneyimiz ig¢in SEM goriintiileri incelendiginde nanofiber yapinin
olusmadig1 gdzlemlenmistir. Bunun nedeni ¢ozeltinin yiizey gerilim kuvvetini asacak
bir kuvvetin elde edilememesi olmustur. Bagka bir ifadeyle uygulanan gerilimin (10 kV)

yetersiz olmasindan dolay1 nanofiber iiretimi gergeklestirilememistir.
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Cizelge 5.3. 15 kV voltajdaki Agirlik¢a %8 karsimdan olugan (PAN/DMF) SEM analiz sonuglari

Optimum Akiskanin
. igne ucu toplaca Nano fiber .
Deney | Volta) kolektor gonderilme ortalama Fiber Boncuklanma
No (kV) olusumu
arasi mesafe hiz1 ¢ap1 (nm)
(cm) (mL/h)
6 15 13 15 128,2 Uniform degil | Boncuklanma az
7 15 13 2.0 174,7 Uniform degil | Boncuklanma az
8 15 13 2.5 147,95 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok
9 15 13 3.0 143,05 Uniform YOK
yapi
10 15 13 3.5 210,05 Uniform degil | Boncuklanma az

Cizelge 5.3.’deki sonuglar incelendiginde;

SEM goriintiilerinden elde edilen sonuglar gosteriyor ki 15 kV voltaj fiber
olusumu i¢in yeterlidir. Uygulanan gerilim degeri on bes kilowatt oldugu degerde
iretilen nanofiberler igin SEM goriintiileri incelendigi zaman en kiiciik ortalama
nanofiber capi 128.2 nm olarak tespit edilmistir. Uretilen bu nanofiber yapmin
morfolojik yapisi analiz edildiginde boncuklanmanin az oldugu fakat uniform olmayan
yapt meydana gelmistir. Bu deney i¢in iiretim parametreleri; toplacin kendi ekseni
etrafindaki donme hiz1 15 d/dk, kollektor ile igne ucu arasi mesafe 13 cm ve akiskanin
fiber olusumu i¢in toplaca gonderilme hizi saatte 1.5 mL olarak belirlenmis ve
nanofiber iiretimine baglanmistir.

On bes kilowatt degeri i¢in iiretilen en biiyiik nanofiber ¢ap1 210,05 nm oldugu
goriilmistir. Fakat olusan nanofiber yapinin morfolojik yapisi incelendiginde olusan
fiberin istenmeyen bir Ozellikte oldugu belirlenmistir, fiberlerin uniform yapida

olmadig1 ve yapinin icerisinde boncuklanmalarin olustugu gézlemlenmistir.

Cizelge 5.4. 20 kV voltajdaki Agirlik¢a %8 karsimdan olugan (PAN/DMF) SEM analiz sonuglari

Optimum Akiskanin
. igne ucu toplaca Nano fiber .
Deney | Voltaj l?olektiir giingerilme ortalama Fiber Boncuklanma
No (kV) olusumu
arasi mesafe hiz1 cap1 (nm)
(cm) (mL/h)

11 20 13 1.5 1557 Uniform degil | Boncuklanma cok
12 20 13 2.0 183,9 Uniform degil | Boncuklanma orta
13 20 13 2.5 148,75 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok
14 20 13 3.0 156 Uniform degil YOK

15 20 13 3.5 185 Uniform degil YOK
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Cizelge 5.4.’deki sonuglar incelendiginde;

Uygulanan gerilim degeri yirmi kilowatt iken tiretilen nanofiberlerin SEM
gorintiileri incelendigi zaman en kiiciik ortalama nanofiber ¢cap1 148,75 nm olarak tespit
edilmistir. En bliylik ortalama nanofiber ¢ap1 ise 185,00 nm olan nanofiber iiretilmistir.
PAN14 ve PANIS5 kodlu deneyler incelendiginde boncuklanma olusmamustir fakat

olusan fiberlerin uniform yapida olusmadigi tespit edilmistir.

Cizelge 5.5. 20 kV voltajdaki Agirlik¢a %8 karsimdan olugan (PAN/DMF) SEM analiz sonuglari

Optimum Akiskanin
. igne ucu toplaca Nano fiber
Deney | Voltaj kolektor gonderilme ortalama Fiber Boncuklanma
No (kV)
arasi mesafe hiz1 cap1 (nm) olusumu
(cm) (mL/h)

16 25 13 1.5 130,39 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok
17 25 13 2.0 177 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok
18 25 13 2.5 171,69 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok
19 25 13 3.0 191,2 Uniform degil | Boncuklanma az
20 25 13 3.5 144,85 Uniform degil | Boncuklanma ¢ok

Cizelge 5.5.deki sonuglar incelendiginde;

Uygulanan gerilim degeri yirmi bes kilowatt iken {iretilen nanofiberlerin SEM
goriintiileri incelendigi zaman en kiiclik ortalama nanofiber ¢apt PANI16 kodlu
numunede tespit edilmistir elde edilen nanofiber ¢ap1 130,39 nm dir. PAN16 kodlu
nanofiber yapinin morfolojik yapisi incelendigi zaman olusan fiberin uniform yapida
olmadig1 ve boncuklanmanin ¢ok fazla oldugu tespit edilmistir. Gerilim degeri
degistirilmeden {iretilen diger numunelerin otalama nanofiber ¢aplar1 incelediginde en
biiylik ortalama nanofiber capt PAN19 kodlu numunede olusmustur ve elde edilen
nanofiber ¢ap1 191,20 nm dir. Bu numunenin morfolojik yapisi incelendigi zaman
boncuklanmanin az oldugu ayn1 zamanda uniform olmayan bir yap1 meydana gelmistir.

% 8 PAN/DMF ¢ozeltisi i¢in boncuklanmanin olmadigi uniform bir yapinin elde
edildigi en iyi iiretim parametreleri 15 kV ve 3 mL/h olarak tespit edildikten sonra
belirlenen bu iiretim parametreleri dikkate alinarak % 9, 10, 11, 12, 13 PAN/DMF
coOzeltileri i¢in nanofiber tiretimi gerceklestirilmis ve elde edilen nanofiberlerin SEM
goriintiileri ve temas agis1 degerlerinin belirlenmesi igin Selguk {iniversitesi ILTEK

laboratuvarina gonderilmis ve laboratuvardan elde edilen sonuglar dogrultusunda SEM
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goriintlilerinden elde edilen degerler % 8’lik PAN nanofiberlerin SEM goriintiileri ile
karsilastirildiginda PAN/DMF ¢ozeltisinin konsantrasyon orani arttigi zaman ortalama
nanofiber ¢aplarinda artig oldugu tespit edilmistir.

Tiim analiz sonuglar1 incelendigi zaman PAN/DMF konsantrasyonunun artmast
sonucu lif ¢apinda da artis oldugu goriilmiistiir. Fakat uygulanan voltajin lif cap1

tizerinde 6nemli bir etkisi olmadig1 gézlemlenmistir.

5.3. Kompozit Nanofiber

Bu boliimde farkli morfolojilerdeki ve farkli PAN/DMF konsantrasyonundaki
cozeltilerin sem goriintiilerinden elde edilen sonuglar degerlendirilecektir. Sem
goriintlilerinden elde edilen sonuglarin goézlemlenecegi c¢ozeltiler PAN/DMF
konsantrasyonu i¢in agirlikca % 8, 9, 10, 11, 12, 13 olarak belirlenmistir. Bu ¢ozeltilere
sabit olarak % 1 oraninda silika ilavesi yapilmistir. Elde edilen PAN polimeri, DMF ve

inorganik nanopartikiillerin sonuglari tartisilacaktir.

5.3.1. Kompozit nanofiberlerin morfolojisi ve ¢caplari

Hazirlanan Saf PAN nanofiberler agirlik¢a % 8, 9, 10, 11, 12, 13'dur. Sem
goriintiilerinden elde edilen sonuglara gore katkisiz PAN ile elde edilen nano elyaflar
silika bazli kompozit nano elyaflara kiyasla ¢ok daha diizgiin, piiriizsiiz ve boncuksuz
olmustur. Dahasi, deneyler sonucu 15 kV gerilim ve 3 mL/s debi ile imal edilen
nanokompozit malzemelerin hepsinde boncuklu yapinin gozlenmesi ve tiim SEM
goriintiilerinde yapinin yiizeyinde silikon dioksit nanopargaciklarinin topaklanmasinin
acikca gozlendigini gostermektedir. Bu sonuglar neticesinde elektrospinleme ¢ozeltisine
SiO; nano partikiillerinin ilave edilmesi kompozit nanofiberlerin morfolojisini etkiledigi
goriilmustiir. Silika katkis1 nanofiberlerin lif yapilarini da etkilemektedir. Saf PAN nano
elyaflar ve disiik silika icerikli kompozit nano elyaflarin (yaklasik agirlikca % 1) gap
dagilimlar1 nispeten dardir, ancak yiiksek silika igerikli (yaklasik agirlikca % 2 ve 5)
kompozit nano elyaflarin genis ¢ap dagilimma sahip oldugu gézlemlenmistir (Ji ve
Zhang, 2008).

Sekil 5.2, sekil 5.3 ve sekil 5.4, da 15 kV da gerceklestirilen farkli PAN/DMF
cozeltilerine sabit oranda eklenen % 1 SiO, konsantrasyonu igeren PAN/ SiO, kompozit

nano fiberlerin SEM goriintiileri gosterilmektedir. Saf PAN nano fiberler agirlik¢a % 8,
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9, 10, 11, 12, 13’ dur. Saf PAN nano fiberler silika bazli kompozit nano elyaflara

kiyasla ¢ok daha diizgiin, piiriizsiiz ve boncuksuz olarak goriilmektedir.
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Sekil 5.2. Egrilmis PAN ve PAN / SiO; nano fiberlerin SEM goriintiileri ile agirlikga % 8 ve % 9 PAN
degerlerine sabit %1 silika ilavesi (a) agirlikga % 8 PAN (b) agirlikga % 8 PAN + % 1 SiO; () agirlikga
% 9 PAN (d) agirlikca % 9 PAN + % 1 SiO,
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Sekil 5.3. Egrilmis PAN ve PAN / SiO; nano fiberlerin SEM goriintiileri ile agirlik¢a % 10 ve % 11 PAN
degerlerine sabit %1 silika ilavesi (a) agirlikga %10 PAN (b) agirlikca % 10 PAN + % 1 SiO, (c)
agirlikca % 11 PAN (d) agirlikga % 11 PAN + % 1 SiO,
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Sekil 5.4. Egrilmigs PAN ve PAN / SiO; nano fiberlerin SEM goriintiileri ile agirlik¢a % 12 ve % 13 PAN
degerlerine sabit %1 silika ilavesi (a) agirlikga %12 PAN (b) agirlik¢a % 12 PAN + % 1 SiO, (c)
agirlikca % 13 PAN (d) agirlikga % 13 PAN + % 1 SiO,

Sekil 5.5. saf PAN nanofiberler ile sabit orandaki (agirlikca % 1) silika katkilt
kompozitler ile nanofiber c¢aplari karsilagtirilmasi verilmistir. Biitiin bu sonuglar
degerlendirildiginde saf PAN nano yapili elyaflarin silika katkili (PAN / SiO) nano

kompozitlerin ortalama ¢apindan daha kiiciik oldugunu gostermistir.



%13 PAN/DMF

%12 PAN/DMF

%11 PAN/DMF %9 PAN/DMF + %1 siika

%10 PAN/DMF

d=359.0nm

%9 PAN/DMF

d=264.0nm d=515.00nm

% 11 PAN/DMF + %1 sifika

%3 PAN/DMF

d=251.00nm

% 10 PAN/DMF + %1 siika

%9 PAN/DMF + %1 siiika

d=143.05nm d=300.0nm

d=252.0nm

d=191.2nm

d=147.4nm

Sekil 5.5. Agirlikca % 8, 9, 10, 11, 12, 13 PAN/DMF konsantrasyonu ve % 1 oraninda silika ilavesi
yapildiginda ortalama caplarda meydana gelen degisime ait SEM
Gorlintiileri
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Sekil 5.6. Agirlik¢a farkli PAN/DMEF nano liflerin sabit oranda silika ilavesi yapilarak elde edilen PAN /

SiO, kompozit nano liflerin ortalama ¢aplarimin karsilastirilmasi
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Bagka bir ifadeyle 15kV’ da ve akigkan hizi 3 mL/s iken elektro egirme ile
iiretilen saf PAN nanofiberlere silika nanopartikiilleri eklenmesi ile ortalama nanofiber
cap1 artmistir. Nanofiber ¢ap1 saf agirlikca % 8 iken 143,05 nm olarak hesaplanmis
fakat nanofiber konsantrasyon orani % 13 olarak arttirildig1 zaman 441 nm seviyelerine
cikmigtir. Ayni sekilde silika katkili PAN nanofiberler mukayese edildigi zaman PAN
% 8 + % 1 SiO, ilavesi yapildigi zaman ortalamam nanofiber ¢apt 147,40 nm
seviyelerinde iken silika orani sabit tutulup PAN/DMF c¢ozeltisi % 13 seviyesine
cikarildigi zaman SEM goriintiilerinden elde edilen degerler i¢in ortalama naofiber ¢ap1
515 nm olarak hesaplanmistir. Deney sonuglari, silika igeriginin sabit olup ayni
PAN/DMF konsantrasyonuna sahip saf nanofiberler ile silika katkili nanofiberler
kiyaslandig1 zaman elyaflarin ortalama ¢aplarinin artmasina benzer sekilde PAN/DMF
konsantrasyonunun arttirilmasiyla da ortalama nanofiber capinin artmasina neden
oldugunu ortaya koymustur.

Bu calisma ile tretilen saf PAN ¢ozeltisi ve silika nanopartikiil katkili PAN/
Silika kompozit nanofiberlerin literatiirdeki calismalarin1 incelemek igin caligma
yapilmistir ve yapilan bu ¢alisma Cizelge 5.6’ da sunulmustur.

Cizelge 5.6 analiz edildiginde, liretilen nanofiberlerin ¢aplar1 sirasiyla (agirlikca
PAN %8, 9, 10, 11, 12, 13 i¢in) 143.05; 187.8; 251; 264; 359; 441 nm’ dir. (Cizelge
5.6) incelendiginde bu calismada iiretilmis olan farkli konsantrasyon oranlarindaki saf
PAN nanofiberlerin ortalama caplar1 agirlikca PAN miktarinin artmas: ile arttigi
gozlemlenmistir

Bu c¢alismada {iretilen saf PAN nanofiberlere agirlikca % 1 oraninda silika
eklenerek silika katkili PAN nanofiberlerin iiretimi gerceklestirilmistir. Uretilen bu
silika katkili PAN nanofiberlerin ortalama caplar sirasiyla (agirhik¢a PAN %8, 9, 10,
11, 12, 13 i¢in) 147.4; 191.2; 252; 300; 364; 515 nm’dir. (Cizelge 5.6) incelendiginde
bu caligmada iiretilmis olan farkli konsantrasyon oranlarindaki silika katkili PAN
nanofiberlerin ortalama ¢aplar1 agirlikca PAN miktarinin  artmasi ile arttif
gbzlemlenmistir. Bu sonuglar literatiirde yapilmis benzer calismalardaki sonugclar ile

desteklenmektedir.
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Cizelge 5.6. PAN nanofiber ve Silika nano partikiil katkili PAN kompozit nanofiberlerin literatiir

karsilagtirmasi
Polimer | Eklenen element Nanofiber iiretim parametreleri | Nanofiber | Referans
cap1 (nm)
PAN - % 8 (w/w), 15 kV, 3.0 mL/h, mesafe 13 cm | 143.05 Bu calisma
PAN - % 9 (w/w), 15 kV, 3.0 mL/h, mesafe 13cm | 187.8 Bu calisma
PAN - %10 (w/w), 15 kV, 3.0 mL/h, mesafe 13 cm | 251 Bu ¢calisma
PAN - %11 (w/w), 15 kV, 3.0 mL/h, mesafe 13 cm | 264 Bu ¢calisma
PAN - %12 (wiw), 15 kV, 3.0 mL/h, mesafe 13 cm | 359 Bu calisma
PAN - %13 (w/w), 15 kV, 3.0 mL/h, mesafe 13 cm | 441 Bu ¢calisma
PAN Silika nanopartikiil | % 8 (w/w), 15kV, 3.0 mL/h, mesafe 13 cm | 147.4 Bu ¢alisma
% 1
PAN Silika nanopartikil | % 9 (W/w), 15kV, 3.0 mL/h, mesafe 13 cm | 191.2 Bu ¢alisma
%1
PAN Silika nanopartikil | %10 (W/w), 15kV, 3.0 mL/h, mesafe 13 cm | 252 Bu ¢alisma
%1
PAN Silika nanopartikil | %11 (W/w), 15KV, 3.0 mL/h, mesafe 13 cm | 300 Bu ¢alisma
% 1
PAN Silika nanopartikiil | %12 (w/w), 15 kV, 3.0 mL/h, mesafe 13 cm | 364 Bu ¢alisma
% 1
PAN Silika nanopartikiil | %13 (Ww/w), 15 kV, 3.0 mL/h, mesafe 13 cm | 515 Bu ¢alisma
% 1
PAN - %10 (wiw), 17 kV, mesafe 15 cm 200-250 Nimara ve ark.
(2013)
PAN - %6 (w/w), 12 kV, 3.0 mL/h, mesafe 10 cm 190-260 Siislii (2009)
PAN - %8 (w/w), 12 kV, 3.0 mL/h, mesafe 10 cm | 220-280 Siislii (2009)
PAN - %8 (w/w), 15 kV 200,15 Mpukuta (2018)
%9 (wiw), 15 kV 347
0,
0611 (W/w), 15 kV 486.4
PAN Silika nanopartikiil %9 (w/w), 15 kV 398,66 Mpukuta (2018)
2/0 1 %9 (w/w), 15 kV 443,54

%5
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5.4. Temas Agisi

Bu boliim, saf PAN/DMF ile biikiilmiis elyafli yapilarda silika nanopargaciklarin
varliginda ya da yoklugunda hidrofobik ve hidrofilik davranisi {izerine yapilan
aragtirmalarin sonuglar1 sunulmaktadir. Literatiirde acikg¢a belirtilmektedir ki yiizeye ile
temas halinde olan bir su damlas1 i¢in 6lgiilen yiizey temes acis1 degeri 90° den kiigiik
ise bu yiizey literatiirde hidrofilik olarak belirtilir. Fakat su damlasi ile ylizey arasindaki
temas 90° den biiyiik ise bu yiizey literatiirde hidrofobik olarak isimlendirilmektedir
(Dandil, 2013). Bununla birlikte, bir temas agis1 150 © ila 180 ° arasinda oldugunda,
polimer yiizeylerine siiperhidrofobik denir (Dandil, 2013).

Bu tez calismasinin temel amaci katkisiz ve silika katkili PAN/DMF
cozeltilerinin hidrofobik ve hidrofilik 6zelliklerini aragtirmak oldugu ic¢in bu bdliimde
numunelerin sadece bu 6zellikleri incelenmistir. Elde edilen sonuclar silika katkili veya

katkisiz olmasi durumlarina gore temas acisindaki degisimler irdelenmistir.
5.4.1. Saf PAN ve silika nanoparc¢aciklh nanofiber temas acisi

Sekil 5.7. ve sekil 5.8. agirlik¢a yiizde % 8, 9, 10, 11, 12 ve % 13
konsantrasyonlarina sahip saf PAN nano fiberler ve bunlara agirlikca % 1 silika
eklenmesi ile elde edilen katkili kompozit nanofiberlerin, ortalama statik su temas
acilarin1  lizerindeki etkisini gosterir. Hazirlanan poliakrilonitril/Dimetilformamid
¢ozeltisi ve bunlarin silika katkili numunelerinde temas agis1 degerleri 6l¢iildiigii zaman
PAN ve silika katkili kompozit yapilarda gozlenen hidrofobik bir 6zellik gosterdigi
belirlemistir.

Uretilen silika katkili PAN nanofiberler ile katkisiz saf PAN nanofiberlerin
hidrofobik/hidrofilik  etkilesiminin  incelenmesi  Selguk  Universitesi ILTEK
labaratuvarinda bulunan statik yiizey temas agis1 6l¢iim cihazi “Dataphysics Instruments

GmbH OCA15EC” ile yapilmistir.
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Sekil 5.7. Agirlikca farkli PAN/DMEF nano liflerin sabit oranda silika ilavesi yapilarak elde edilen PAN /
SiO, kompozit nano liflerin damla temas acisi olgiimleri (sag)
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Sekil 5.8. Agirlikga farkli PAN/DMF nano liflerin sabit oranda silika ilavesi yapilarak elde edilen PAN /
SiO, kompozit nano liflerin damla temas acis1 dlgtimleri (sol)

Sekil 5.7 ve Sekil 5.8 incelendiginde, saf PAN nanofiberler de en yiiksek
yiizey temas acis1 (sag kenar; 134,74° ve sol kenar; 134,56° ) % 13 PAN nanofiberde, en
diisiik yiizey temas acis (sag kenar; 75,64° ve sol kenar; 78,42° ) % 8 PAN olan yapida
tespit edilmistir. Silika katkilit PAN nanofiberler i¢in en yliksek yiizey temas acis1 (sag
kenar; 134,97° ve sol kenar; 134,81°%) agirlik¢a %13 PAN + % 1 Silika nano kompozitli
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nanofiberde, en diisiik yiizey temas acisi agirlikca (sag kenar; 90,22° ve sol kenar;
88,42° ) %8 PAN + % 1 Silika nano kompozitli nanofiberde gozlemlenmistir. Bu
sonuglar, saf PAN nanofiber konsantrasyon orani arttik¢a yiizey temas acisinin arttigini
gostermistir. Silika katkili PAN nanofiberler incelendigi zaman silika nanopartikiil
miktar1 sabit iken agirlikga ylizde PAN konsantrasyon orani arttik¢a yiizey temas
acisindaki artis devam etmis fakat silikanin temas acisi iizerindeki etkisinin azaldigi

tespit edilmistir.

(a) TA 77.03° I (b) TA 89.32° I

e — 8

Sekil 5.9. Nano liflerin temas acisi (a) Agirlikca %8 PAN/DMF (b) Agirlikca %8 PAN/DMF + %1
silika

(a) TA 113,43° (b) TA 116.75°

A O

Sekil 5.10. Nano liflerin temas acisi (a) Agirlik¢a %9 PAN/DMF (b) Agirlikga %9 PAN/DMF + %1
silika
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(a) TA 121,45°

(b) TA 126,36° I

0 o

Sekil 5.11. Nano liflerin temas acisi (a) Agirlikga %10 PAN/DMF (b) Agirlikca %10 PAN/DMF + %1
silika

(a) TA 128,64° (b) TA 131,67°

_L_L

Sekil 5.12. Nano liflerin temas acisi (a) Agirlikga %11 PAN/DMF (b) Agirlik¢a %11 PAN/DMF + %1
silika

(a) TA 132,08° (b) TA 133,46°

-0 _O

Sekil 5.13. Nano liflerin temas acisi (a) Agirlikga %12 PAN/DMF (b) Agirlik¢a %12 PAN/DMF + %1
silika
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(a) TA 134,65° (b) TA 134,89°

Sekil 5.14. Nano liflerin temas acis1 (a) Agirlikea "/I()L?a PAN/DMF (b) Agirlik¢a %13 PAN/DMF + %1
silika

Sekil 5.19 — 5.14° de farkli konsantrasyon oranlarindaki PAN/DMF c¢ozeltileri
ve bu konsantrasyon degerlerine % 1 silika ilave edilmesi sonucunda temas acilarindaki
degisimler gosterilmistir. Calismadan elde edilen sonuglar dogrultusunda PAN/DMF
cozeltisi hidrofobik bir 6zellik gostermektedir. Bu ¢ozeltiye % 1 oraninda silika
eklenmesi sonucunda temas acisinda artis gozlenmistir. Silikanin literatiir taramasindan
elde edilen sonuglar1 incelendigi lizere hidrofobik bir yapida oldugu anlasiimaktadir.
Deney sonuglarindan Sekil 5.9 incelendiginde temas acilari icin elde edilen sonuglar
gosteriyor ki silikanin % 8 PAN soliisyonuna % 1 oraninda ilave edilmesi ile
numunenin temas acisini % 159 luk bir artis gostererek hidrofobik o6zelliginin
artmasma neden olmustur. Fakat Sekil 5.14° deki veriler incelendiginde temas
acisindaki artis % 0.018 olarak hesaplanmis ve PAN konsantrasyon oraninin artmasi
sonucu ylizde bir oraninda silika eklentisinin hidrofobiklik iizerine etkisi yok denecek
kadar azalmistir.

Diger deney numunelerinde PAN/DMF ¢ozeltisi  konsantrasyonu belirli
oranlarda arttirilmis ve bu oranlara agirlik¢a sabit olacak sekilde % 1 silika ilavesi
yapilmistir. Temas aci1 degerleri, agirlikca PAN/DMF oranmin artmasi ile arttig
gozlemlenmistir. Bu PAN/DMF konsantrasyonunun hidrofobik bir yapida oldugunu
desteklemektedir ve aymi sekilde silika ilavesi yapiligi zaman yine nano liflerin
hidrofobik ozellikleri destekler nitelikte bir 6zellik kattigi belirlenmistir. Fakat silika
orani sabit iken PAN konsantrasyon orani arttik¢a silikanin statik yiizey temas acisina

olan etkisinin azaldig1 goriilmiistiir.
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6. SONUCLAR VE ONERILER

6.1. Sonuclar

Gergeklestirilen c¢alismada; hidrofobik/hidrofilik 6zeliklerinin belirlenmesi icin
farkli akigskan debilerinde ve farkli voltaj degerlerinde = PAN/DMF  ¢ozeltileri
hazirlanmistir. Hazirlanan bu ¢6zeltiler i¢in en uygun {iretim parametrelerinin belirlenmesi
islemi gerceklestirilmistir. Yapilan deneysel ¢alismalar neticesinde elde edilen nanofiber
yapilarin yiizey 6zelliklerinin belirlenebilmesi icin SEM analizleri goriintiileri incelenmis ve
yapilan gozlemlemeler ve elde edilen matematiksel 6l¢limlere gére PAN/DMF ¢ozeltisi i¢in
bonguklanmanin olmadigi homojen nanofiber yapinin elde edildigi en uygun iiretim
parametreleri 15 kV ve 3 mL/ s akiskan debisine sahip olan deney parametrelerinde olarak
tespit edilmistir. Belirlenen bu {iretim parametrelerine gore agirlikca %8, 9, 10, 11, 12, 13
PAN/DMF c¢ozeltileri hazirlanmistir ve bu ¢ozeltilere agirlikca %1 oraninda silika ilavesi
yapilarak elde edilen nano fiber yapilarin hidrofobik ve hidrofilik 6zellikleri incelenmistir.
Kaplanan ince filmler; SEM ve yiizey temas acist teknikleri kullanilarak karakterize
edilmistir.

Daha sonraki agsamada agirlikga %8, 9, 10, 11, 12, 13’ konsantrasyon oranlarinda
hazirlanan cozeltiler ve bunlara %1 silika ilave edilerek elde edilen PAN/DMF/ SILIKA
konsantrasyonu i¢in hazirlanan g¢ozeltiler elektro egirme teknigi kullanilarak nanofiber
tiretimi gergeklestirilmis ve tretilen bu numunelerin SEM goriintiileri alinarak bu yapilari
icin nanofiber ¢aplarindaki degisimler, nanofiber yapisindaki boncuklanma, homojenlik
gibi Ozellikleri bakimindan degisimleri irdelenmistir. Ayrica bu nanofiber yapilarin
hidrofobik/hidrofilik  olduklarimin  belirlenmesi  igin  temas  agist  Olgiimleri
gerceklestirilmistir. Arastirmamizin farkli sonuglar agagidaki kisimlarda anlatilmistir.

SEM sonuglari, PAN / DMF ¢ozeltilerine silika nanopargacik eklenmesinin,
biikiilmiis kompozit fiberlerin morfolojisini olumsuz yonde bir etki yaptigini gostermistir.

Calisma, elektrospinleme c¢ozeltisine silika nanoparcaciklarin dahil edilmesinin,
elektrospin nano liflerinin temas acis1 degerlerinde artisa yol agtigini gdstermistir. Ozellikle
agirlikca %8 saf PAN i¢in 77,03° 'den agirlikca %] silika eklenmesi ile birlikte temas agisi
89,32° ye cikmistir. Saf PAN konsantrasyonu arttirildigi zaman temas acis1 degeri de arttig1
gbzlemlenmistir, agirlikca %9 PAN igin temas agis1 113,43° iken %1 silika ilavesi ile
birlikte bu deger 116,75° olmustur. Yapilan deneyler agirlikga saf PAN konsantrasyonu
%13 olana kadar devam etmis ve agirlikga konsantrasyon orani arttik¢a temas acisi da

artmis ve %13 saf PAN i¢in temas agis1 134,65° olarak gozlemlenmistir. Agirlikca %13
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PAN igeren saf ¢ozeltiye agirlikga % 1 silika ilave edilmesiyle temas agist 134,89° ye
cikmistir. Fakat % 13 PAN konsantrasyonu igin silika ilavesi temas agisinda 6nemli bir
artisa neden olmamistir. Elde edilen sonuglar degerlendirildiginde elektrospinleme
¢ozeltisine silika nanopargaciklarin dahil edilmesinin, nano liflerinin temas agisi
degerlerinde artisa yol astig1 goriilmiistiir. Fakat eklenen % 1 silika orani sabit oldugunda
PAN konsantrasyon oraninin azaltilmas1 sonucunda silikanin hidrofobiklik iizerine etkisi
artarken, PAN’1n azaltilmasindan dolay1 elde edilen nanofiber yapidaki statik ylizey temas
acist azalmistir. Saf PAN/DMF ¢6zelti konsantrasyonunun arttirilmasi ile birlikte temas

agisinda bir artig oldugu belirlenmistir..
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EK-9 Agirlikca %13 PAN / DMF + % 1 agirlikga silika Enerji Dagitict X-1s1m1 (EDX).
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si

Spectrum: Objects
Element Seriez .

[wt
Carbon

E-zgeriez 45,

Hitrogen EH-zeriez 30.25
Ozvyvgen E-geriez 20.80
Silicon E-zeries=s 3.72

Total: 100.00

C Atom
CE] [at
23 51.
25 29,
a0 17
T2
00 100



OZGECMIS
KIiSISEL BiLGILER
Ad1 Soyadi . Ziya YIGITOL
Uyrugu : Tirkiye
Dogum Yeri ve Tarihi : Selcuklu 17.02.1987
Telefon : 05388635923
Faks :
E-Posta : ziyayigitol@gmail.com
EGITIM
Derece Ad1 Tice
Lise : Konya Lisesi Selguklu
Universite Sakarya Universitesi ~ Serdivan
Yiiksek Lisans :
Doktora
IS DENEYIMLERI
Yil Kurum

UZMANLIK ALANI

YABANCI DiLLER

BELIRTMEK iSTEGINiIZ DiGER OZELLIKLER

YAYINLAR

71

| Bitirme Y1l
Konya 2003
Sakarya 2014

Gorevi

Yigitol, Z. ve Yilmaz, Y. 2019, Elektro-Egirme Metoduyla Uretilen Silika
Nanopartikiillii ~Pan  Nanofiberlerin  Hidrofobik/Hidrofilik  Ozelliklerinin
Incelenmesi, International Journal of Science and Research (I1JSR). Volume 8

Issue 6, (Yiiksek Lisans tezinden yapilmistir).



