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OZET

ALLIL TRIKLORSILAN ve DIKLORMETIL VINILSILAN
MONOMERLERINDEN URETILEN POLIKARBOSILIN POLIMERLERININ
ELEKTROEGIRME YONTEMI ile FIBERLERININ URETILMESI

Seramikler malzemeler sahip olduklar1 bir¢ok fiziksel ve kimyasal 6zellik nedeni
ile gilinliik hayatimizda ¢ok yaygin olarak kullanilan malzemelerdir. Seramiklerin
kimyasal yapilar iiretildikten sonra islenmelerini ve farkli morfolojilerde malzemeler
halinde tiretilmelerini zorlastirmaktadir. Ayrica seramiklerin ¢6ziiniir olmamalar1 ve ¢ok
sert olmalar1 nedeni ile bu islenmelerini ve kullanim alanlarini sinirlamaktadir. Bu
zorluklart agmak i¢in yeni bir yaklasim olan 6zel polimerlerden yola ¢ikarak tiretimleri
icin bircok calisma yapilmaktadir. Bu polimerlere seramik ©6n polimerler adi
verilmektedir. Bu amagla en yaygin olarak kullanilan polimerler polikarbin, polisilan ve
polisilin olarak adlandirilir. Seramik 6n polimerler, istenen seramik yapi ile benzer
kimyasal yapilara sahiptir. Ornegin polikarbin  polimerlerinden biri  olan
poli(hidridokarbin) (PHC) elmas yapisin1 andirir. Polisilinlerden olan poli(silin-ko-
karbin) veya polikarbosilan (PSK) polimerleri SiC ile benzer yapiya sahiptir. Bu
nedenle, seramik olusumu, polimerlerin inert atmosferde ve atmosferik basing altinda
151l islemiyle basarili bir sekilde gergeklestirilebilir. Bunun yaninda, polimerler yaygin
ve ucuz organik c¢oziiciilerde ¢oziinebilir yapida oldugu gibi yiiksek molekiil agirliginda
ve yiikksek ¢apraz bag oranina sahip bir malzeme olarak {iretilebilmektedir. Bu nedenle
bir ylizeye film olarak kaplanabilir ve o yiizeyde seramik filme doniistiiriilebilir. Bunun
yaninda ¢Oziinlir olmalari, bu tezin de amaci olan ve hi¢ yapilmamis bir ¢alisma olan,
elektroegirme yontemi ile lif iiretimine de olanak saglamaktadir. Tez kapsaminda
diklorometil vinilsilan ve alliltrikloro silan monomerleri kullanilarak iki PSK polimeri
elektrokimyasal yontemle sentezlendi. Elektrokimyasal yontem c¢ok basit, 6zel sentez
ortamina ihtiya¢ duyulmayan ve polimer iiretim verimi ¢ok yliksek olan bir yontemdir.
Yontem Ozetle su sekildedir; tek kompartmanli bir elektroliz hiicresinde susuz ¢oziicii
igerisine tetrabiitilamonyum tetraflorborat destek elektroliti ve monomer eklenerek ve 2
celik elektrota 8V potansiyel uygulanarak polimerler yiiksek verimle sentezlendiler. Bu
polimerlerin karakterizasyonu UV/Vis, FTIR ve NMR spektroskopik yontemleri
kullanilarak yapildi. Uretilen polimerin lifleri elektroegirme metodu ile iiretildi. Liflerin
karakterizasyonu dijital fotograf, optik mikroskop goriintiilleme ve SEM kullanilarak
yapildi.

2021, 89 sayfa

Anahtar Kelimeler: Elektropolimerizasyon, Polikarbosilan, Seramik On Polimer,
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ABSTRACT

FIBER PRODUCTION of POLYCARBOSILYNE SYNTHESIZED USING
ALLYL TRICHLOROSILANE and CHLOROMETHYL VINYL SILANE
MONOMERS by ELECTROSPINNING METHOD

Scientists and industrialists because of the physical and chemical properties of
ceramic materials is that they have always attracted attention. It is very important
parameter to control the shape of a material, structure, and morphology control of
manufacturing conditions. Ceramics are materials that are widely used in our daily life
due to their many physical and chemical properties. The chemical structures of ceramics
make it difficult to process them after they are produced and to produce them as
materials with different morphologies. In addition, since ceramics are insoluble and
physically very hard, this limits their processing and usage areas. In order to overcome
these limitations, many studies are carried out for the production of ceramics based on
special polymers, which is a new approach in this research area. These polymers are
called ceramic prepolymers. The most common polymers are used for this purpose named
as polycarbyne, polysilane and polysilyne. These ceramic prepolymers have similar
chemical structures as the desired ceramic structure. For example, poly(hydridocarbyne)
(PHC) that is a one of the polycarbyne polymers resembles a diamond structure. Polysilynes
have similar structure with a SiC. Therefore, the ceramic formation can be successfuly
accomplished by heat treatment of polymers in inert atmosphere. These polymers can be
produced as the material with high molecular weight with the high crosslink ratio as
well as soluble in common and cheap organic solvents. Thus, they can be coated on
surfaces as films and converted to ceramic films on these surfaces. In addition, their
solubility also enables fiber production by electrospinning method, which is the aim of
this thesis. Within the scope of the thesis, two PSK polymers were synthesized by
electrochemical method using dichloromethyl vinylsilane and allyltrichloro silane
monomers. Electrochemical method is very simple method with high yield, which do
not require special synthesis medium. The method as summarized here; the ceramic
prepolymers were synthesized successfully and with high efficiency by adding
tetrabutylammonium tetrafluoroborate support electrolyte and monomer into a single
compartment electrolysis cell and applying 8V potential to copper and steel electrodes.
The characterization of these polymers was done using UV/Vis, FTIR and NMR
spectroscopic methods. The fibers of the polymers were produced by the
electrospinning method. Characterization of fibers was done using digital photography,
optical microscope imaging and SEM.

2021, 89 pages

Key words: Electropolymerization, Ceramic, Polymer Precursors, Polycarbosilane,
Silicon dioxide.
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1. GIRIS

Seramik sozciigii Yunanca’ da ¢dmlek¢i ¢amuru, canak ¢omlek anlamina gelen
keramikos kelimesinden tiiremistir. Ancak seramik kelimesi sanatsal amagclar igin
kullanilan ~ seramiklerin disinda kalan teknik seramikleri tanimlamak igin
kullanilmaktadir. Teknik seramikler 3 ana grup altinda siniflandirilirlar:

- Oksitler: alumina, zirkonya (Reed, 1995).

- Oksit olmayanlar: karbiirler, boriirler, nitriirler, silisitler (Noviyanto ve Yoon,
2012).

- Kompozitler: oksit ve oksit olmayan seramiklerin bazi 6zel maddelerle
katkilanmasi ile elde edilen kombinasyonlar1 (Toy ve Baykara, 1994).

Seramikler sertlik, yliksek oksidasyon ve 1si1l kararlilik, korozyon direnci, 1s1l sok
ve siiriinme (creep) direnci ve diisiik 1s1l genlesme katsayisina sahip malzemelerdir.
Silisyum karbiir, silisyum nitriir, bor karbiir ve bor nitriir gibi seramik malzemeler sahip
olduklar fiziksel ve kimyasal 6zelliklerden dolayr endiistride, elektronik, savunma ve
enerji alanlarinda genis bir teknolojik uygulama sahasi vardir (Vermeulen ve ark., 1999;
Jaschke ve ark., 2000; VVermeulen ve Huang, 2000; Pitcher ve ark., 2004).

Bunlarin yaninda seramikler iistiin fiziksel ve kimyasal ozellikleri nedeni ile
yiiksek sicaklik uygulamalarinda yaygin olarak kullanilirlar (Vermeulen ve ark., 1999;
Andrievski, 2009; Bianconi ve ark., 2004; Lu ve ark., 2010; Nur ve Toppare, 2013;
Pitcher ve ark., 2004). Bu seramiklerin baz1 kullanim alanlar1 asagidaki Cizelge 1.1’ de

ornek olarak verildi.

Cizelge 1.1. Ileri miihendislik seramikleri ve uygulama alanlart

Seramik Uygulama Alanlari
Silisyum karbiir (SiC) Motor parcalari, kesici aletler, metalurjik ¢calismalar
(Jaschke ve ark., 2000).
Bor karbiir, B4C Malzemelerin yorulma ve yipranmalarini geciktirici,
yiiksek sicaklik 1s1 sensorleri (B4C/C) (Colombo ve ark.,
Bor nitriir, BN Yiiksek sicaklik kayganlastiricilar: (h-BN), kesici aletler

(c-BN) (Krenkel, 2008).

Silisyum Nitriir, SizN4 Is1 motorlarinin pargalari, otomotiv bujileri, doner miller,
valf ve pistonlar, tiirbiilans odalar1 (Sung ve ark., 2002).




1.1. Temel Bilgiler

Yiiksek saflikta silisyum tabanli seramik tiretimi toz teknolojisi olan Acheson
prosesi, kimyasal buhar biriktirme (CVD), sol-jel teknolojisi ve baz1 6zel polimerlerin
pirolizi ile iretilebilmektedir (Jaschke ve ark., 2000; Pitcher, 2001; Pitcher ve ark.,
2004; Dumitru ve ark., 2005; Nur, 2013; Nur ve Bayol, 2017). Acheson prosesi ile
sadece yiiksek verimde toz liretimi miimkiin iken CVD ile tek kristal ve film {iretimi
miimkiindiir. Bu seramik iiretim yontemlerinin arasinda seramik 6n polimerleri adi
verilen 6zel bir polimer grubu vardir. Bunlar organik ¢oziiciilerde (THF, kloroform,
diklormetan vs.) ¢oziinebilen polimerlerdir. Polimerlerden seramik iiretim hem toz hem
de film olarak seramik liretimine olanak vermektedirler. Ayrica bu 6zel polimer grubu
¢Ozilinlir olmalari nedeni ile liflerinin iiretimine de olanak saglamaktadir (Pitcher ve ark.
2004; Bianconi ve Weidman., 1988; Bianconi ve ark., 1989). SiC gibi oksit olmayan
seramikler inert atmosferde bu polimerlerin pirolizleri ile tiretilebilmektedir (Ma ve ark.,
2005; Gudapati ve ark., 2006;).

Seramik ©n polimerlerin sentezi ilk olarak 1921 yilinda Kipping tarafindan
yapildi. Kipping, (1921), difenil diklorsilanin sodyum metali ile kondenzasyon
tepkimesi ile polisilan iiretmistir. Ancak {iretilen bu polimer yiiksek bir kristallige sahip
oldugu i¢in baska maddelerle karisimlar1 yapilamadigr ve higbir ¢oziiciide ¢6zlinmedigi
icin o zamanlarda ¢ok ilgi ¢ekici olmadi. Ayrica iiretilen bu polimerin analizi o
donemdeki tekniklerden dolayir sinirli olmasi nedeni ile yapilan arastirmalar siirl
diizeyde kaldi. Yaklasik 25 yil sonra polisilan polimerleri tekrar ilgi odagi olmaya
basladi. 1975 yilinda polisilanlar i¢in patent alindi (Yajima, 1975). Polimerlerden
seramik Uretimi, Yajima ve ark., (1975; 1976; 1978)' nin oksit olmayan polimerler
lizerine yaptig1 ve yayimladigi caligmalardan sonra, yaygin olarak ¢alisilmaya baslandi.
Seramik on polimerleri diger liretim yontemlerine gore daha diisiik sicaklik pirolizi ile
seramik malzemeye donligme gibi dnemli bir avantaja sahiptir. Ayrica polimerlerin
viskozitesi ve diger fiziksel Ozellikleri, kimyasal yapilarinin modifikasyonu ile veya
isleme kosullarinin optimizasyonu ile ayarlanabildigi i¢in, bu polimerlerden seramik
film ve elyaf liretimi daha kolaydir (Jaschke, 2000). Seramik 6n polimerleri ayni
zamanda

Karbon fiberlerin korozyona dayanikli seramik kaplamalarinin hazirlanmasinda,

belli gozeneklere sahip seramik kopiiklerin iiretiminde ve dokme malzemelerin

2



sentezinde de seramik On polimerleri kullanilirlar (Jaschke, 2000). Ayrica, seramik
tozlar1 i¢in baglayict ve termoplastik polimerler icin alev geciktirici katki olarak
kullanilabilirler (Jaschke, 2000).

Seramik tiretiminde kullanilacak polimerlerin doniistiiriilecegi seramigin kimyasal
yapisina benzerlik gostermesi gerekmektedir. Poliborazinler, poliboranlar ve
poliborazenler kimyasal yapilarindan dolay1 bor bazli seramiklere doniistiiriilebilirler.
Polikarbosilanlar, polisilazenler, polisilanlar, polisilokzanlar ve polisilinler silisyum
tabanli polimerlere Ornektirler (Sekil 1.1.) ve bunlar pirolizle silisyum tabanl
seramiklere doniistiiriiliirler (Verbeek, 1974; Riedel ve ark., 2006; Nur ve ark., 2008).
Ormegin poli(hidridokarbin) polimerinin pirolizi sonucunda elmas ve elmas benzer
karbon (DLC) iiretilebilmektedir (Bianconi ve ark., 1988; 1989; 2004; Pitcher, 2001,
Pitcher ve Toppare; 2007; 2010; 2011; Nur ve ark., 2008; Nur ve Toppare., 2013).

T 7
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Sekil 1.1. Polikarbin ve polisilin polimerlerinin genel yapisi

SiC yaygin olarak iki kristal yapida bulunur. “B” formundaki kiibik yap1 1400-
1800°C’ de olusurken “o” formundaki hegzogonal kristal yapi yaklagik 2000°C’° de
olusmaktadir (Zawrah ve Shaw, 2004). SiC saflik seviyelerine gore; metaliirjik, abrasif
ve sinter amagli olmak tizere, li¢ ana grupta siiflandirilmaktadirlar (Palicka ve Taylor
1974). SiC toz olarak, celik liretiminde ve diger birgok metaliirjik islemlerde oksitlenme
Onleyici olarak, zzimparalama ve kumlama islemlerinde asindirici olarak ve bazi 6zel
¢imentolarda katki malzemesi olarak kullanilmaktadir.

SiC kaplama malzemesi olarak niikleer atik depolar1 duzvarlarinda, flizyon reaktorii

uygulamalarinda ve mavi LED’ lerde kullanilmaktadir (Shaffer, 1991; Ault ve Crowe,
1991).



SiC seramiginin ticari uygulamalarinda, sahip oldugu sertlik, kimyasal saflik ve
asmnma direncli karakteristiginden dolayr kullanilir. Bu nedenle, yiiksek performans
seramiklerin tiretiminde, en ¢ok kullanilan ve tiretilen SiC’ dir. (Palicka ve Taylor
1974). Ayrica, tirbin motor aksamlarinin korunmasinda kullanimlari giin gegtikce
artmaktadir. SiC’nin bilgisayar ciplerinde de uygulamasi bulunmaktadir (Adams, 1974).
SiC sahip oldugu yiiksek 1s1l iletkenliginden dolay1r uzay teknolojisinde lazer aynalari
olarak kullanilmakta ve savunma sanayinde de kullanim alanlar1 mevcuttur. SiC’nin
balistik etki dayanimi diisiiktlir ancak seramik zirh malzemesi olarak genis bir uygulama
alanina sahiptir (Palicka ve Taylor, 1974; Weimer, 1997).SiC seramigi birgok yontemle
tiretilebilmektedir. Bunlardan en yaygin olanlan asagida 6zet halinde ayr1 bagliklar

olarak verilmistir.

1.1.1. Acheson Yontemi

SiC ilk olarak 1891 yilinda Edward Acheson tarafindan iiretildi. Tuz, silis kumu,
kok komiirii ve talas karisimi bir firinda yaklasik olarak 3000°C sicakliga 1sitilarak SiC
tiretimi yapilmaktadir. Mohs 6lgeginde sertligi 9,5' e kadar olan SiC, sertligi elmasa en
yakin seramiktir. Yapisi, pliriizlendirmeye ve asindirict olarak kullanima uygun ve
kirilgan bir mineraldir (Mann, 2014; McMullen, 1957; Acheson, 1893; 1896; 1902;
1903; 1909). SiC iiretimi, Acheson tarafindan tasarlanan ‘Karborundum Firin1’ nda
yapilmaktadir. Baslangi¢ hammaddeleri olarak kum ve karbondur. %98-99,5 SiO2
iceren kum ve karbon kaynagi olarak kok, antrasit, zift koku veya petrol koku
kullanilmaktadir. SiC olusumu buhar fazindaki kiitle transferine dayanan dort alt

tepkime gergeklesir (Sekil 1.2). (Wesch, 1996; McMullen; 1957)
C + SiO, — SiOQ(g) + CO
SiO; + COy —» SiO + COqq)

C + COyy —= 2COy,
2C + SiO — ™ SiC + COy,

Sekil 1.2. Acheson iiretim yonteminde SiC iiretim tepkimeleri



1.1.2. Kimyasal Buhar Biriktirme

Yontem temel olarak gaz fazina gegen maddenin 1s1l parcalanmasi ile pargacik
dontigiimiine dayanmaktadir. Yontemde baslangic malzemesi gaz fazina gegirilir ve o
bolgeye gaz akisi verilerek olusan gaz reaktor olarak da adlandirilan firin igine taginarak
1s1l parcalanmasi gerceklestirilir. He, Ar veya N2 gibi inert gazlar tasiyic1 gaz olarak

kullanilir ve bilesigin indirgenmesi i¢in Hz, CO veya CHg gibi gazlar kullanilabilir.

1.1.3. Seramik On Polimerlerden Uretim

SiC {iretimi proseslerinde karsilasilan ve asilmasi gereken bazi temel problemler
vardir. Bunlar kisaca;

1- Birgok iiretim prosesinde karmasik kontrol {initelere sahip pahali cihazlara
gerek duyulmaktadir. Ornegin; iiretimde cihazlarn vakum veya basing ve
sicaklik kontrollii, olmas1 gerekmektedir. Ayrica bu proseslerde film {iretimi
icin kullanilacak yiizey kiicliik boyutta olmalidir, biiyiik yiizeyler i¢in uygun
degildir (Bianconi ve ark., 2004; Lu ve ark., 2010; Nur ve Toppare, 2013;
Pitcher ve ark., 2004).

2- Birgok proseste bir karbon kaynagina (grafit, CHa, SiH2Cl2/i-C4H1o/HCI/H>
karisimi vs) ve bir silisyum kaynagina ihtiya¢ duyulmaktadir (Bianconi ve
ark., 2004; Lu ve ark., 2010; Nur ve Toppare, 2013; Pitcher ve ark., 2004).

3- Bahsedilen bir¢ok yontemde SiC iiretimi 1600 ile 2600°C sicaklik araliginda
yapilmaktadir (Bianconi ve ark., 2004; Lu ve ark., 2010; Nur ve Toppare,
2013; Pitcher ve ark., 2004).

4- SiC iretiminde yan iriin olarak Si, SioC, SiC> ve C ayn fazlar olarak
olusmaktadir. Bu, SiC malzemesinin kalitesini veya verimini azaltmaktadir
(Yoo ve Ruderman., 1992).

Proseslerin bu eksiklerini asmak veya gelistirmek i¢in ¢ok sayida c¢aligma
yapilmaktadir. Ancak bunlardan en dikkat c¢ekici olani1 asagida verilen nedenlerden
dolay1 seramik 6n polimerlerden seramik tiretim metodu olmaktadir. Bu polimerler
-Yaygin organik ¢oziiciilerde iyi ¢oziintirler
-750 ile 1000°C gibi orta sicaklikta atmosferik basingta inert atmosferde kolaylikla

seramige doniisebilmektedirler.



-Polimer olmalar1 nedeni ile raf dmiirleri monomerlerine gore ¢ok daha iyidir.
SiC seramiginin toz veya film olarak tiretiminde polisilan, polisilokzan, poli(karbosilan)

ve polisilin gibi 6n polimerlerden elde edilirler.



2. ONCEKI CALISMALAR

Wu ve Interrante (1989), 1,3-diklor-1,3-dimetil-1,3-disilasiklo biitan’ in halka
acilma polimerlesmesi ile ortalama molekiil kiitlesi yiiksek dogrusal zincir yapisina
sahip polikarbosilan ve poli(metil klorsililen) metilen [-(CH3)SiCICH2-]» sentezlemeyi
basarmiglardir. Sonrasinda polimerin LAH ile indirgenme tepkimesi vererek poli(silan
propilen) [-(CH3)SIHCH>-] sentezlenebildigini gostermislerdir (Sekil 2.1). Polimerlerin
analizlerini FTIR, 'H, 3C ve ?°Si NMR Spektroskopisi, kiitle spektrumu ve GPC ile
yapmiglardir. Bu ¢alismalarin sonuglarinda, sentezledikleri diiz zincirli polimerin ataktik
zincir konfigiirasyonuna sahip oldugunu kanitlamislardir. Ayrica poli(silan propilen)' in
1s1l davraniglarini TGA ile arastirmislar ve 400°C' de 1s1l islem sonucunda %66 verimle

seramik olustugunu soylemislerdir.

EtO CHs
OEt
T Etanol | Mg HoC CH,
Cl—Si—CH,CI ——* CI—Si—CH,Cl ———» N/
| benzen C|3H THF /Si\
CH i 3
3 pridin HaC CH,
FeCl
PhCOCI
Cl CHs
Cl \Si/
H
| LiAIH, | HPtCle N
(—Sli-CHz—) - (—Si—CHQ—) - A HZC\ /CHQ
CHs " Eter CH3 " /Si
HsC \CI

Sekil 2.1. 1,3-diklor-1,3-dimetil-1,3-disilasiklobiitanin halka a¢ilma polimerlesmesi ile
liner polikarbosilan ve poli(metil klorsililen)metilen sentezi

Kumada ve Shiina, (1958) polisilan bilesiklerinin yiiksek basing altinda 450°C

sicaklikta "Kumada diizenlenmesi" (Kumada rearrangement) olarak anilan

kondenzasyon tepkimesi vererek polikarbosilan polimerine doniistiiklerini buldular

(Sekil 2.2).



CHj,

CH; TH3

+s!1—]— 450°C, 100kPa +S|i—CH2+ + %&—cnﬁ»
‘ m ‘ 0
CH; H

| a
CH,;

Sekil 2.2. Poli(dimetil silan) i¢in Kumada tepkimesi

Yajima ve ark. 1975; 1976, 1978 tarafindan diklorsilan bilesiklerinden yola

cikarak polikarbosilan polimerine kadar olan sentez basamaklar1 onerilmistir (Sekil 2.3).

CH, CH, (‘3H3

+SL+ 450°C 100kPa +S|i—CH2+ " +Si—CHz+
| 0 ‘ m ‘ 0
CH, CH; H

Sekil 2.3. Yajima tarafindan 6nerilen Kumada tepkimesi

Colombo ve ark., 2010, polimerdeki en biiyiik kiitle kaybinin genelde ~ 300—
800°C sicaklik araliginda gozlendigini bildirmislerdir. Bu kiitle kayb1 seramik olusumu
sirasinda ¢apraz baglanma sonucunda agiga c¢ikan CHs ve H gibi ugucu gazlardan
kaynaklandigini sylemislerdir. Organik yapidan inorganik yapiya gecis 280°C' nin
tizerinde bir dizi radikal tepkimeyle basladigi, Si-C ve C-H gibi kimyasal baglar
kirlldigt ve CHs, C2Hes vb. hidrokarbonlar yapidan ayrilip yeniden diizenlenme
sonucunda ¢apraz bagli inorganik yap1 olustugunu rapor etmislerdir.

Corriu ve ark., 1997 ile Soraru ve ark., 2002, ayr1 ayr1 yaptiklari ¢alismalarda 280
ile 8000C sicaklik araliginda Si-C ve C-H baglar1 arasindaki Si atomlar1 etrafinda
atomlar arasinda yeni bir dagilim olusturmak {izere ugucu organo-silisyum bilesikleri
aciga ciktigini bildirmislerdir. Seramiklerin inert atmosfer altinda 750 ile 10000C
arasinda %50 kiitle kaybi ile olustugunu gostermislerdir.

Kashimura ve ark. (1997), polisilanlart bazi fonksiyonel gruplara sahip
diklorosilanlardan elektrokimyasal yontemle sentezlemislerdir (Sekil 2.4). Elektrolizde

Mg elektrot kullanarak oligosilan yan zincirlere sahip vinil polimerler sentezlemislerdir.



Me R Me R’

I. | +e | I
Cl—Si—Cl + Cl—Si—Cl - Si Si

I I LiCIO, / THF /r.t. | |

Ph R? \ Ph /m \ R? /n

Mg katot & anot
Sekil 2.4. Diklorsilanlarin Mg elektrodu ile elektrokimyasal sentezi

Greil (2000), seramik 6n polimer igin bir Si-O-C-N-B sistemi tanimlamustir.
Miihendislik seramikleri Si-O-C-N-B sistemi icerinde olan poli(karbosilan),
poli(silazan), poli(siloksan) veya poli(borosilazan) gibi seramik ©On polimerlerin
sentezlenmesi ile 6nem kazandigini bildirmistir. Yiiksek sicaklik direngli Si-C ve Si-N
seramik elyaflarinin, hava ve uzay yapilarindaki seramik matrislerinde (CMC)
kullanilirken, daha diisiik sicaklikta {iretilmesi gereken kaplamalar, bantlar ve kopiikler
gibi malzemelerin iiretimi de bu polimerlerin sentezlenmesi ile 6nem kazandigini
bildirmistir. Bunlarin yaninda organik polimerin organik/inorganik hibrit malzemeler
haline doniistliriilmesi sonucunda polimerler ile seramikler arasinda o6zelliklere sahip
iriinlerin ortaya ¢ikabilecegini bildirmistir.

Vermeulen ve Huang (2000), ilk defa elektroliz ile polialkil silanlart
sentezlemiglerdir  (Sekil.2.5). Tek bolmeli bir hiicrede yaptiklart sentezde
metiltriklorsilan ~ ve  sikloheksiltriklorosilan  bilesiklerini  monomer  olarak
kullanmiglardir. Elektrolizi bakir elektrotlar kullanarak yapmislardir. Poli(metilsilan)

polimerini SiC film {iretimi i¢in potansiyel bir 6n polimer olarak dnermislerdir.

CGHﬂ CH3 CGHH CH3
| | Cu | |
c—si—ca + Cl—si—Cc T > +S' Si + CuCl,
| | Elektrot | “x | y
Cl Cl

Sekil 2.5. Bir poli(alkil silan) polimerinin elektrokimyasal sentezinin sematik gosterimi

Bianconi ve ark. (2003), ultrases dalgalart kullanarak poli(hidridokarbin)
sentezini gerceklestirmiglerdir (Sekil 2.6). Ag yapili bu polimer her karbona bir
hidrojen bagli ve tetrahedral olarak sp® hibrit yapan karbon atomlarindan olustugunu
modellemislerdir. Bu 6zel 6n polimeri atmosfer basinci altinda ve inert atmosferde

elmas veya elmas benzeri karbona doniistiirdiiler.



3,00 NaK, THF/DME
HCBr3 » [HC], + 3Na(K)Br

475 W, 20 kHz ultrases

Sekil 2.6. Poli(hidridokarbin)’ nin ultrases (sonokimyasal) sentezi

Nur ve ark. (2008), bu ¢alismalarinda poli(hidridokarbin)’ i ilk defa elektrolizle tiretmek
lizere bir metot gelistirmislerdir (Sekil 2.7). Elektroliz ¢dzeltisinde c¢oziicli olarak
asetonitril, monomer olarak kloroform ve destek elektrolit olarak TBAFB
kullanmiglardir. Elektrot olarak 2 tane c¢elik elektrot segerek iiretim maliyetini

diisiirmeyi hedeflemiglerdir.

3,00 NaK, THF/DME
HCBrs = [HC], + 3Na(K)Br

475 W, 20 kHz ultrases

Sekil 2.7. Poli(hidridokarbin) polimerinin elektrokimyasal sentezinin sematik gosterimi

Li ve Xia (2004), elektroegirme ile ilgili olarak ilk patentin 1934 yilinda alindigini
ve elktroegirme (electrospinning) isminin 1993 yilina kadar elektrostatik egirme
(electrostatic spinning) olarak kullanildigini  bildirmislerdir. Uretilmis liflerin
morfolojilerinin ve c¢aplarinin viskozite, zincirlerin elestik 06zellikleri, iletkenlik,
polarite, uygulanan elektriksel potansiyel, toplayici plakanin uzakligi ve polimer
¢ozeltisinin akis hiz1 gibi bircok parametreye bagli oldugunu sdylemislerdir.

Li ve Xia (2004), yaptiklar1 c¢alismada kontrol edilebilir boyutlara sahip
cekirdek/kilif (core/Sheath) ve ici bos silindir yapida nanolif iiretmek i¢in bir metot
gelistirmislerdir. Bunun i¢in birbiri i¢inde karigmayan iki ¢oziicii ve ortak eksenli
(coaxial) ve iki kapiler igne uglu cihaz (spinneret) kullanmislardir. Bu sistemi

kullanarak ortak eksenli ve i¢i bos silindir lifler tiretmislerdir (Sekil 2. 8).

Sekil 2.8 Ortak eksenli egrilmis liflerin SEM goriintiilerinden bir kesit
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Ramaseshan ve.ark. (2007), elektroegirme metodu ile nanoyapili seramik
lizerine yayimladiklar1 derlemede seramik nanoliflerin, temel kuantum mekanigi
kavramlarint test etme ve fotonik, nanoelektronik ve veri depolama gibi cesitli
uygulamalarda hayati bir rol oynama potansiyeline sahip olduklarini bildirmislerdir.
Ayrica, istiin mekanik dayaniklilik, daha yiiksek liiminesans verimliligi ve
termoelektrik degerin arttirilmasi dahil olmak iizere bu malzeme sinifi i¢in bir¢ok
benzersiz ve biiyiileyici 6zelligin onerildigi ve gosterildigi bildirilmistir. Elektroegirme
yontemi nanolifleri imal etmek icin kullanilan gelismis bir teknik oldugunu
sOylemislerdir.

Yajima ve.ark. (1975; 1976; 1978), SiC, bir oksit olmayan seramik tiirii olup
yapisindaki karbon yilizdesinden kristal yapisi etkilenen bir seramik grup oldugunu
bildirmislerdir. 200’ den fazla SiC seramik tiirii oldugunu ve bunlarin karbon bilesimleri
ile kristal yapidaki yerlesimleri farklilik gosterdigini sdylemislerdir.

Xue ve ark. (2019), elektroegirmenin ultra ince lifler iiretmek icin kullanilabilen
cok yonlii ve uygulanabilir bir teknik oldugunu sdylemislerdir. Prensip, yontemler,
malzemeler ve uygulamalar dahil olmak iizere elektroegerme hakkinda kapsamli bir
genel bakis sunmayr amacglamislardir. Yayimladiklar1 derlemede elektroegirmenin
uygulanma tarihine kisa bir girisle baslayarak ¢laisma prensibi ve yaygin aparatlar
hakkinda bilgi verilmislerdir. Tiirevlendirilmis bilesikler ve yapilar ile nanoliflerin
elektroegirme ile iiretimi i¢in giiclii bir teknoloji olarak son yirmi yildaki gelisimini
tartigmiglardir. Daha sonra, enerji toplama/doniistiirme/depolama bilesenleri ve fotonik
ve elektronik cihazlarin yani sira biyomedikal iskeleler ,“akilli” matlar, filtrasyon
membranlari, katalitik destekler olarak kullanmimlar1 da dahil edilerek nanofiberlerin
uygulamalarimi tartigmiglardir. Ayrica gelecekteki teknigin gelisimi i¢in zorluklar,
firsatlar ve yeni yonler hakkinda perspektifler sunmuslardir. Sonunda, elektrospun
nanoliflerin 6lgekli tiretimine yonelik yaklasimlari hakkinda bahsetmislerdir ve giinliik
hayatimizda yaygin olarak kullanilan bu yontemle iiretilmis nanoliflere dayali gesitli
ticari Uriinleri kisaca tartismislardir.

Esfahani ve ark.(2017), seramik nanoliflerin (NF) sahip oldugu benzersiz
ozelliklerinden dolayr son zamanlarda ileri uygulamalar i¢in bircok metodun
gelistirildigini  ve calismalarin  yapildigimi  bildirmislerdir. Bu c¢alismalarinda,

elektroegirme ile tiretilmis seramik NF'lerdeki gelismeleri iiretim siiregleri, 6zellikleri
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ve uygulamalar1 incelemislerdir. Elektroegirme ile iiretilmis seramik NF'lerin yiizey
aktivitesinin piroliz sonrasi, hidrotermal ve karbotermal islemlerle iyilestirildigini
gbzlemlemislerdir. Ayrica, baska ylizey modifikasyon yontemleri ile birlestirildiginde,
elektroegirme ile iretilmis seramik NF'ler, Ozelliklerin iyilesmesine ve uygulama
alanlarinin genislemesine yardimci oldugunu bildirmislerdir. Bir lifin c¢apinin ve
uzunlugunun azalmasiyla lifli malzemelerin bir¢ok 6zelligi degistigini; bu tiir seramik
NF' lerin bir¢ok 6zelliginin, genis ve uzun (dokme) olan muadillerinden farkli oldugu
gormiislerdir. Bu makalede, elektroegirme ile iiretilmis seramik NF'lerin katalizor,
membran, sensor, biyomalzeme, yakit hiicresi, piller, siiper kapasitor, enerji hasat
sistemi, elektrik ve manyetik parca, iletken tel ve giyilebilir elektronik tekstil olarak
uygulamalarina vurgu yapilarak gozden gegirmislerdir. Seramik NF'lerin bir¢ok
yontemle sentezlenebildigini ancak, elektroegirme yonteminin basit, uygun maliyetli ve
¢ok yonlii oldugunu ve nanometre ila mikrometre araliginda seramik lifler {iretilmesine
olanak saglamasi nedeniyle digerlerine gore Onemli avantajlara sahip oldugunu
bildirmislerdir. Elektroegirme ile liretilmis seramik NF' lerdeki son gelismeleri gozden
gecirmisler, Al203, MgO, SiOz, TiO2, ZnO ve ZrO gibi basit oksit seramik liflerin
elektroegirme yontemiyle ftretilebilmesi yaninda CaCusTisO12 ve LiieAlosMnOs
bilesiklerin de bu yontem yardimu ile kolayca sentezlenebilecegini bildirmislerdir.

Tian ve ark. (2019), igi bos silisyum karbiir (SiC) liflerin, katalizor tasiyicilar,
dalga emici malzemeler ve termal yalitim kompozit malzemeler i¢in umut verici adaylar
oldugunu bildirmislerdir. Yaptiklar1 ¢alismada, egrilmis polistiren ve polikarbosilan
cekirdek-kabuk lifleri ilk olarak tek enjektorlii elektroegirme teknolojisi ile tiretilmistir.
Daha sonra, 6n oksidasyon ve pirolizden sonra SiC lifleri basariyla elde edildigini
gostermislerdir. Elde edilen SiC lif mat, 2350 m? kg? efektif soniim katsayis1 (e*) ve
800°C'de 104,9 mW (m K)* diisiik 1s1 iletkenligi ile miikkemmel 1s1 yalitim performansi
sergiledigini rapor etmislerdir. Calismada, PS ¢ekirdeginin ayristirilmasindan sonra igi
bos yap1 gerceklestirilmistir. Ici bos yapt ve uygun cap, cogunlukla SiC liflerin
miikemmel 1s1 yalitim performansina katkida bulundugunu bildirmislerdir.

Uyar ve ark. (2010), fonksiyonel nanolifli aglar gelistirmek amaciyla beta-
siklodekstrin (B-CD) iceren poli(metil metakrilat) (PMMA) nanolifleri elektroegirme
yoluyla basarili bir sekilde firettiklerini rapor etmislerdir. Farkli B-CD yiiklemeleri
(%10, %25 ve %50 (w/w)) igeren homojen PMMA nanoliflerinin elektro-egirmesi

12



gerceklestirmislerdir. Bu nanoliflerin organik buhar atik aritimi i¢in kullanilabilecegini
gostermislerdir. Yiizeye duyarlt spektroskopik teknikler; X-i1smn1 fotoelektron
spektroskopisi (XPS) ve ToF-SIMS analizleri ile B-CD molekiillerinin PMMA
nanoliflerinin yiizeyinde mevcut oldugunu gosterdiler. Fiber yiizeyinde bulunan 3-CD
anilin, stiren ve toluen buharlarinin adsorplandigint  dogrudan piroliz kiitle
spektrometrisi (DP-MS) calismalar ile ispatlamiglardir. Bu ¢alisma ile bu tiir liflerin
havanin filtrelenmesinde kullanilabilecegini bildirmislerdir.

Uyar ve ark. (2009), yaptiklart ¢alismada (B-CD) igeren polistiren (PS)
nanolifleri, fonksiyonel lifli nanoaglar gelistirmek amaci ile elektroegirme yontemini
kullanarak basarili bir sekilde iiretilebildigini gostermislerdir. PS ve B-CD ¢ozeltilerdeki
derisimin degistirilmesini igeren bir dizi parametrenin optimizasyonu ile boncuksuz
lifler {iretmeyi basarmislardir. B-CD ve PS'nin N,N-dimetilformamid (DMF) igindeki
homojen ¢ozeltilerini, PS konsantrasyonlar1 %10 ila %25 (m/v) olacak sekilde ve B-CD
konsantrasyonlari %1 ila %50 (m/m) arasinda olacak sekilde hazirlamiglardir. 3-CD'nin
varlig1, PS/CD ¢ozeltilerinin daha yiiksek iletkenliginin bir sonucu olarak daha diisiik
polimer konsantrasyonlarindan bile boncuksuz PS liflerinin iiretimini kolaylastirdigini
gormiiglerdir. Boncuksuz PS/CD liflerinin morfolojisi ve iiretimi, biiyiik dl¢iide B-CD
icerigine bagli oldugu sonucuna varmislardir. TEM ve atomik kuvvet mikroskobu
(AFM) goriintiileri, B-CD'nin dahil edilmesi ile daha piiriizli ylizeylere sahip PS
liflerinin olustugunu gostermistir. Calismalarinda termogravimetrik analiz (TGA) ve
DP-MS analiz yoOntemlerini kullanarak PS liflerinde B-CD'nin  varligini
dogrulamisglardir. Fiberlerin X-1s1n1 kirtnimi (XRD) spektrumlari, f-CD molekiillerinin,
% 40 (m/m) B-CD yiiklemesine kadar herhangi bir fazla ayrilmis kristalin kiimeler
olmaksizin PS matrisi i¢inde dagildigini gostermistir. Ayrica, Fourier transform
kizilotesi (FT-IR) spektroskopi ¢aligsmalar1 ile yapilan kimyasal analizler, B-CD
molekiillerinin PS fiber matrisi i¢inde bulundugunu dogrulamistir. Son olarak, X-151n1
fotoelektron spektroskopisi (XPS), TOF-SIMS ve termogravimetrik analiz (TGA)
kullanarak PS liflerinde B-CD'nin varligimi yanm1 PS fiber yiizeylerinde CD
molekiillerinin varligini ispat etmislerdir.

Uyar ve ark. (2009), elektroegirme teknigi ile siklodekstrin bagli nanolifler (CD-
IC'ler) ireterek fonksiyonel nanolif iretmeyi basarmiglardir. Bu calismada,

siklodekstrin-mentol (CD-mentol-IC'ler) igeren poli(metil metakrilat) (PMMA)
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komplekslerin elektroegirme ile iiretimini rapor etmiglerdir. Bu CD-mentol-IC
fonksiyonellestirilmis nanolifler, yiliksek sicaklik kararliligina sahip kokular/tatlar igeren
fonksiyonel nanolifler liretmek amaciyla gelistirilmistir ve mentol model koku/tat
malzemesi olarak kullanilmigtir. PMMA nanofiberleri, {i¢ tip CD: a-CD, -CD ve y-CD
kullanilarak CD-mentol-IC'ler ile iretilmek tizere elektroegirmede ¢alismislardir.
Dogrudan piroliz kiitle spektrometrisi (DP-MS) c¢alismalari, mentoliin termal
buharlasmasinin PMMA/CDmentol-IC nanoag i¢in ¢ok yiiksek ve genis bir sicaklik
araliginda (100-355°C) meydana geldigini gostererek ve mentolin CD ile
komplekslestigini ispat etmislerdir. Ayrica, CD’ lerin i¢ boslugunun boyutu a-CD<[-
CD<y-CD sirasina gore arttikga, mentoliin termal evrimi daha yiliksek sicakliklara
kaydigini, bu da mentol ile CD boslugu arasindaki etkilesimin giiciiniin bu sirayla
oldugunu bildirmislerdir.

Zhang ve ark. (2009), elektroegirme teknigi ile kontrol edilebilir nanogézenekli
yapilara sahip poliakrilonitril (PAN) ve karbon nanolifleri basarili bir sekilde
hazirlamistir. Gozenekli PAN nanoliflerinin hazirlanmasi ig¢in 6ncii malzemeleri olarak
iki tiir PAN ve poli(vinil pirolidon) (PVP) polimeri kullanmislardir. Calismada PAN ve
PVPnin iki bilesenli nanolifleri hazirladiktan sonra PVP su ile ekstrakte edilmistir.
Calisgmada PAN/PVP oranin1 degistirilerek gozenekli PAN nanoliflerinin gdzenek
boyutu ve gozenek dagilimi kontrol edilmesi amaglanmistir. Gozenekli PAN nanolifleri
1s1l islemle nanogozenekli yapilara sahip karbon nanoliflerin elde edilmesinde
kullanmisglardir. G6zenekli nanolifleri SEM ile karakterize etmislerdir.

Shawon ve Sung (2004), yaptiklar1 ¢alismada nanometre Olgekte lifler elde
etmek i¢in tetrahidrofuran (THF) ve dimetilformamid (DMF) ¢oziicii karisimlarinda
¢Oziinmiis polikarbonati elektroegirmede kullanmislardir. Coziicli karisimlarinin liflerin
morfolojisi tizerinde dnemli bir rol oldugunu bildirmislerdir. Coziicii karisimlarda THF
orani arttikca (THF:DMF'nin 60:40, 70:30 oranlarinda oldugu gibi) lifler birbirleriyle
daha giiclii ag olusturma egilimlerinin oldugunu gézlemlemislerdir. Elektrostatik voltaj,
viskozite ve ylizey gerilimi de lif morfolojisi ve boncuk olusumu {izerinde Snemli
etkileri oldugunu bildirmislerdir.

Ma ve.ark. (2008), gbzenekli ultra ince nanoliflerin hazirlanmasi igin kolay bir
yontem onermislerdir. PAN/NaHCO3 kompozit nanoelyaflar hazirlamiglardir. NaHCO3’

i hidroklorik asit (kiitlece % 10) ¢ozeltisi ile secici bir ¢oziinme ve reaksiyon yoluyla
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uzaklastirmiglardir. Elde edilen PAN liflerinin NaHCO3 ekstraksiyonundan sonra
yiiksek ol¢iide gozenekli ylizeylere sahip oldugunu gostermislerdir. Ultra ince PAN
nanofiberlerin yapisi ve 6zelliklerini FT-IR, XRD ve TGA ile karakterize etmislerdir.

Greiner ve Wendorff, (2007), elektroegirme yonteminin ¢ogunlukla
polimerlerden olusan ¢ozeltileri veya eriyikleri, ¢aplari birkag mikrometre ile birkag
nanometre arasinda degisen siirekli lifler halinde islemek icin kullanilan ¢ok yonli bir
yontem oldugunu bildirmislerdir. Bu teknigin, hemen hemen her ¢6ziiniir veya eriyebilir
polimere uygulanabilir oldugunu soylemislerdir. Elektroegirme yodnteminin, basit
goriinse de, ¢cok sayida molekiiler siire¢ ve teknik parametreye bagli olan oldukca
karmagik bir stire¢ oldugunu bildirmislerdir. Yontem, karmasik kimyasal yapilara sahip
olabilen tamamen yeni malzemelerin {iretimine olanak saglar. Elektroegirmenin,
yalnizca yogun akademik arastirmalarin odak noktasi olmadigim1 ayrica bir¢ok
teknolojik alanda wuygulandigini sOylemislerdir. Yontemin, sentetik ve dogal
polimerlere, polimer alagimlarina ve kromoforlar, nanopartikiiller veya aktif maddelerle
yikli polimerlerin yam1 sira metallere ve seramiklere uygulanabilir oldugunu
bildirmiglerdir. Derlemelerini elektroegirmenin optoelektronik, sensor teknolojisi,
kataliz, filtreleme ve tip gibi ¢esitli alanlardaki uygulamalarindan bahsederek
orneklendirmislerdir.

Qin, Yang ve.ark (2006), eeclektroegirmenin, farkli polimerlerin ve polimer
karisimlarinin ¢dzeltilerinden mikron alt1 lifler iiretmek i¢in kullanilabilecek nispeten
basit bir yontem oldugunu bildirmislerdir. Cozeltinin iletkenligi veya uygulanan voltaj
ile elektrostatik kuvvet ylizey gerilimini yenemeyecek kadar yiiksek degilse,
elektroegirme ile fiber {retilemeyecegini sOylemislerdir. Ancak, ¢ozeltinin
iletkenliginin arttilmas1 ile bu sorunun asilabileceginden bahsetmislerdir. Bu
calismalarinda, farkli tuzlarin PAN polimerinden elektroegirme ile lif {iretimine etkisini
aragtirmiglardir aragtinnlmistir. Bu ¢alismada LiCl, NaNOs;, NaCl ve CaCl, gibi
inorganik tuzlar kullanmislardir.  Sonuglar, tuzlar PAN ¢ozeltisinin  farkli
konsantrasyonlar1 hazirlandiginda, iletken sirasinin LiCl > NaNO3z > CaCl, > NaCl >
(tuz yok) oldugunu gostermislerdir. Uretilen nanoliflerin ¢aplarmin LiCl > NaNOj >
CaClz > NaCl oldugunu bulmuslardir.

Subbiah ve ark.(2005), nanoteknolojiyi, malzemelerin nanometre o&lgekte

incelenmesi ve gelistirilmesi olarak tanimlamiglardir. Geligsmis uygulamalara sahip yeni
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materyaller yaratmadaki potansiyeli nedeniyle hizla biiyliyen bilimsel disiplinlerden biri
oldugunu bildirmiglerdir. Bu teknoloji, elektronik, malzeme bilimi ve polimer
miithendisligi gibi birgok farkli bilim ve miihendislik disiplinini biyilik Ol¢iide
etkiledigini sdylemislerdir. Nanoliflerin, yliksek yilizey alanlart ve go6zeneklilikleri
nedeniyle filtre ortami, koruyucu giysilerde adsorpsiyon katmanlari vb. gibi
uygulamalar bulunabilecegini bildirmislerdir. Elektroegirmenin nanolifleri tiretmek i¢in
uygun bir teknik oldugunu sdylemislerdir. Bu makalelerinde, nanoliflerin gelistirilmesi,
elektro-egirme isleminin temel anlayisi ve nanoyapili lifli malzemelerin 6zellikleri ve
uygulamalarina iliskin arastirma faaliyetlerinin  derinlemesine bir incelemesi
sunmuslardir.

Li ve Xia (2004), elektroegirme, polimerleri, kompozitleri ve seramikleri igeren
zengin cesitlilikteki malzemelerden ultra ince lifler iiretmek i¢in basit ve ¢cok yonlii bir
yontem sagladigimi bildirmislerdir. Bu derleme, son ii¢ yilda kaydedilen ilerlemeye
odaklanarak bu teknige genel bir bakis sunmaktadir. Derlemede, elektroegirme setinin
kurulumunun kisa bir aciklamasindan sonra, -elektroegirme i¢in gelistirilmis
mekanizmalar ve teorik modellerin yani sira nanoliflerin ¢apini, morfolojisini,
bilesimini, ikincil yapisini ve uzamsal hizalamasin1 kontrol etme gibi avantajlarindan
bahsedilmistir. Ek olarak, elektroegirme ile iiretilmis nanofiberlerin dikkat cekici
ozellikleri ile ilgili baz1 potansiyel uygulamalar1 vurgulanmaktadir.

Shin ve ark. (2001), elektroegirme isleminde, bir s1v1 jetinin yiiksek bir elektrik
alanma maruz birakilmasiyla mikron alt1 ¢aplara sahip polimer lifler olusturuldugunu
bildirmislerdir. Sonuclari, elektrikli akiskan jetleri i¢in yakin zamanda gelistirilen bir
teori ¢ercevesinde yorumlanmiglardir. Prosesin elektrik alani ile akis hizinin
optimizasyonu olarak 6zetlenebilecegini soylemislerdir. Ek olarak, jet akiminin net yiik
yogunlugu ile iligkili oldugunu ve akiskan o6zelliklerine, uygulanan elektrik alana ve
ekipman konfigiirasyonuna bagli oldugu bildirmislerdir.

Tiwari ve ark.(2021), siiper kapasitorlerde kullanim igin yiiksek kapasitansh
akilli negatif elektrot malzemelerinin gelistirilmesi gerektigini bildirmislerdir. Enerji
depolamada yiiksek kapasitansh cesitli elektrot malzemelerinin bildirilmis olmasina
ragmen, karbon bazli malzemeler yiiksek iletkenlikleri, yiliksek giic yogunlugu ve
milkemmel kararliliklar1 nedeniyle en giivenilir elektrotlardir. Genel karbon

malzemeleriyle ilgili en yaygin sorun, bu elektrot malzemelerinin neredeyse hi¢ serbest
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duran elektrotlar olarak kullanilamamasidir. Serbest duran karbon bazli elektrotlar
yiiksek talep géormekted ve enerji depolama arastirmalarinin tutkulu bir konusu olmaya
devam etmektedir. Elektroegirme ile tiretilmis nanoliflerin bu boslugu doldurmak ig¢in
potansiyel bir aday oldugu bildirilmistir. Bununla birlikte, karbon nanolifler (ECNF'ler)
kendi baglaria diislik kapasitansa ve diisiik enerji yogunluguna sahiptir. Saf CNF'lerin
sinirlamalariin  Gstesinden gelmek igin, yiizey alami arttirilmasi, heteroatom
katkilamanin ve metal katkilama yapilmasi yoluna gidilmistir. Bu derleme, yeni nesil
akilli cihazlarin taleplerini karsilamak i¢in bu sinirlamalarin nasil asilabilecegine dair
bir gelecek perspektifi ortaya koymaktadir.

Wang ve ark.(2020), yaptiklari ¢alismada seramik Onciilerinin piroliz sirasinda
sekillerini korumalar1 i¢in kiirleme islemi gerekli oldugu sonucuna vardilar. Bu
calismada, polikarbosilanin (PKS) kismi Si-H gruplarinin Cl, ile klorlanmasi ve
ardindan hidroksietil akrilat ile reaksiyona sokulmasiyla 1s18a duyarli bir SiC seramik
onciisii sentezi yapmuslardir. *H-NMR ve element analizine gére, PKS' nin yaklasik
%10 yapisal birimi akrilat grubu ile asilandigi tespit edilmistir. Foto-baslatici ile
kanistirildiktan sonra, akrilat asili PKS, UV 15181 altinda ¢Oziiniir ve eriyebilir halden
¢Oziinmez ve eriyebilir olmayan duruma doniistigii gorilmiistir. Calismada ilgili
seramik verimi ve oksijen igerigi ile kiirleme hizi, geleneksel hava oksidasyonu ve
elektronik radyasyon ile kiirlenen PKS'lerle karsilastirtlmigtir. UV aydinlatma ile
senkronize elektroegirme yapilmis ve akrilat asili PKS pirolize edilerek, tek boyutlu ve
stirekli SiC lifleri hazirlanmistir. Piroliz sicakliginin morfoloji, kristalografik yap1 ve
element bilesimi tizerindeki etkileri de arastirilip ve tartigilmistir.

Hu ve ark.(2020), SiC benzersiz 6zelliklere sahip ve ev ve askeri kullanimlarda
yaygin olarak kullanilan seramik oldugunu bildirmislerdir. Bu c¢alismada, SiC
elyaflarinin {iretim siireci arastirilmistir. Yapilan bu ¢alismada, polikarbosilan (PKS),
bir ¢ozelti olusturmak iizere CgHio ve N,N-dimetilformamid (DMF) c¢oziiciilerinden
olugan bir ¢oziicii icinde ¢coziinmiis ve PKS liflerini liretmek igin elektroegirme
kullanilmistir. PKS liflerini B-SiC seramik life doniistiirmek {izere bir kiirleme islemine
ve ardindan N2 atmosferinde 1200°C'de 2 saatlik kalsinasyona tabi tutulmustur.
Calismada, coOziinen maddenin derisimi, ¢Ozlicii karistirma orami ve voltaj, her
parametrenin elektroegirme tizerindeki etkisini incelemek igin siire¢ parametreleri

olarak tanimlanmistir. PKS liflerinin verilen kosullar altinda en esit boyutu sergiledigini
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bulmuslardir: 1,0 g/ml PKS alimi, ¢6ziicii hacminin %30' unu olusturan DMF, 25 kV
voltaj, 1,0 ml/sa piiskiirtme hiz1 ve 15 cm dondiirme mesafesi. SEM analizleri yaparak
her bir PKS fiberinin ¢apt 1,0 um ve her B-SiC fiberinin ¢apt 0,8 um olarak
belirlemislerdir.

Yao ve ark.(2019), SiC ultra ince liflerinin yiiksek sicaklik kararliliginin
oksidatif kiirleme islemi sirasinda verilen biiyiik miktarda oksijen ile sinirli oldugunu
bildirmislerdir. Bu ¢alismada, PKS ve divinildimetilsilanin 320°C'de hidrosililasyon
reaksiyonu ile vinil modifiye polikarbosilan (Vi-PCS) sentezlenmislerdir. Elektroegirme
ile tretilmis ultra ince Vi-PCS lifleri, normal atmosferde 320°C' ye 1sitilarak kiirleyip
sonrasinda bir hidrosililasyon reaksiyonu baslatimislardir. 1200°C' de piroliz devam
ederek tek tip ¢aplara (1,6-2,5 um) ve diislik oksijen icerigine (agirlik¢a %4,64) sahip
ultra ince SiC lifler iiretmislerdir. Lifler, SiCxOy fazindaki énemli azalma nedeniyle
piirtizsiiz yiizey morfolojilerini ve 1700°C' ye kadar esnekliklerini korudugunu
gormiislerdir. Ortaya ¢ikan SiC ultra ince lifli matlar, yiiksek sicaklik kararliliklar
nedeniyle zorlu ortamlardaki uygulamalar i¢in umut verici malzemeler oldugunu
bildirmislerdir.

Homaeigohar ve ark.(2017), i¢i bos nanolifler, sensor, enerji, saglik ve gevre
alanlarindaki ¢esitli uygulamalar i¢in bilim camiasindan biiylik ol¢lide ilgi gordiigiinii
bildirmislerdir. Ana nedenler olarak miihendislik olanaklarini artiran genis yiizey
alanlar1, daha genis erisilebilir aktif alanlar1 ve gozeneklilik olarak gostermislerdir.
Ozellikle, yar1 iletken seramik i¢i bos nanolifler daha yiiksek elektronik tasima
ozellikleri ve daha kisa iyon veya elektron difiizyon uzunlugu (6rnegin, gelismis bir
sarj-desarj orani icin) gostermektedir. Bu derlemede, seramik i¢i bos nanolif
malzemelerin en son gelismelerini vesentez yaklasimlari agisindan tartigmaktadirlar.
Elektroegirme ile tiretilmis i¢i bos seramik nanolifler, en yaygin olarak calisilan
bilesenleri, yani metal oksitleri acisindan gozden gecirilmistir. Bu nanoyapilar temel
olarak enerji ve cevresel iyilestirme i¢in Onerilmistir. Bu tiir tek boyutlu (1D)
nanoyapilarin ¢esitli avantajlarina ragmen, pratik kullanimlarini artirmak igin iiretim
stratejilerinin iyilestirilmesi gerektigi bildirilmistir.

Masripah ve ark.(2018), SiC yiiksek 1s1l iletkenlige, mekanik ve kimyasallara
kars1 kararli 6zelliklere ve ayrica radyasyona karst direng yiiksek olan bir seramik

oldugunu bildirmiglerdir. Bu arastirmada polikarbosilan N, N - dimetilformamid (DMF)
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ve toluen ¢oziicii ile elektroegirme yontemiyle SiC lif sentezi i¢in kullanilmistir. Bu
elektroegirme yontemi, kontrollii ¢aplara sahip ve 10 pm'den kiigiik lifler liretmede
kullanilmistir. Lif olusma sonuglarini etkileyen baz1 parametreler olan voltaj ve sicaklik
incelenmistir. Elde edilen SiC lifleri optik mikroskop, FTIR, XRD ve SEM ile
karakterize edilmistir. SiC lifleri, matris olarak kullanilan poli(vinil alkol)’ iin (PVA)
kompozitleri haline getirilmistir. Elde edilen kompozitler daha sonra bir yar1 iletken
olarak betavoltaik hiicreye uygulanabilme yetenegini gostermek igin LCR metre
kullanilarak elektriksel iletkenlik ve dielektrik sabiti agisindan test edilmistir. FTIR,
XRD ve SEM-EDS' den elde edilen sonuglar, SiC liflerinin bu yontemle basariyla
sentezlendigini gosterdigi rapor edilmistir. Elektroegirme islemi sirasinda uygulanan
voltajin artmasiyla elde edilen ortalama lif ¢ap1 azaldigi goriilmiistiir. 10 kV igin
uygulanan voltajdan elde edilen ortalama lif cap1 10,4 um oldugu tespit edilmistir. 1200,
1300 ve 1400 °C'de sicakliklardaki piroliz sonrasi ortalama fiber ¢api, uygulanan tiim
voltajlarda sicaklik artis1 ile kiigiilme egiliminde oldugu gézlemlenmistir.

Esfahani, ve.ark. (2017), yayimladiklari makalede seramik nanolifler (NF'ler)
benzersiz Ozelliklerinden dolayr ileri uygulamalar i¢in c¢alismalar yapildigin
bildirmiglerdir. Bu makalede, elektroegirme ile tiretilmis seramik NF'lerdeki gelismeler,
tiretim stirecleri, oOzellikleri ve uygulamalart acisindan gbézden gecirilmistir.
Elektroegirme ile {iiretilmis seramik NF'lerin yiizey aktivitesinin piroliz sonrasi,
hidrotermal ve karbotermal islemlerle iyilestirildigini buldular. Ayrica, baska yiizey
modifikasyon yontemleri ile birlestirildiginde, elektroegirme ile iiretilmis seramik
NF'ler, ozelliklerinin iyilestirilmesine ve uygulama alanlarinin genislemesine katkida
bulunmustur. Bir lifin ¢apinin ve uzunlugunun azalmasiyla lifli malzemelerin birgok
ozelligi degisir; bu tir seramik NF'lerin 6zellikleri, genis ve uzun (dokme)
muadillerinden farkli oldugu bildirilmistir. Bu derlemede, elektroegirme ile iiretilmis
seramik NF'lerin, katalizér olarak uygulamalarina vurgu yapilarak gdzden
gecirilmektedir. Membranlar, sensorler, biyomalzemeler, yakit hiicreleri, piller, siiper
kapasitorler, enerji toplama sistemleri, elektrik ve manyetik pargalar, iletken teller ve
giyilebilir elektronik tekstiller ile ilgili arastirmalar 6zetlenmistir.

Satiawan ve ark. (2015), Yaptiklar1 ¢alismada PKS liflerini elektroegirme ile
basaril1 bir sekilde iiretip bir termal kiirleme ve elektron 1511 kiirlemesi ile islemislerdir.

PKS egirme isleminde; ¢ozelti bilesimi %30 N,N-dimetilformamid (DMF)/%70 toluen,
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uygulanan voltaj 10 kV ve 1,2 g/ml PKS derisimi olarak belirlenmigtir. Ortalama g¢ap1
~8 um olan PkS lifler, 200°C'de ¢esitli siirelerde (1, 1.5 ve 2 saat) termal olarak
kiirlenmis, cesitli absorbe dozlar (yaklasik 23, 139, 231, 324, 509 ve 787 KkGy)
uygulanmistir. PkS liflerinin kiirleme isleminden sonraki yapisal degisiklikleri FT-IR ile
analiz edilmistir. Termal islemle kiirlenen liflerin tiimii oksidasyon kiirleme gosterir ve
elektron 1511 ile kiirlenen liflerin tiimii oksidasyonsuz kiirlenme gosterdigi
bildirilmistir.1 saat tutma siiresi ile termal islemle kiirlenen ve 231 kGy'de absorbe
edilen dozlarla elektron 1s1m ile kiirlenen lifler daha yiiksek ¢apraz baglanma derecesi
gosterdigi tespit edilmistir. Elektron 1sin1 ile kiirlenen liflerin, 1s1l islemle kiirlenen
liflere gore daha kirilgan oldugu bildirilmistir.

Satiawan ve ark. (2014), calismalarinda polikarbosilan (PKS) lifleri, toluen
iginde N,N-dimetilformamid (DMF) karisimi olan bir ¢6ziicii kullanilarak yapmislardir.
Toluen ve N,N-dimetilformamid (DMF) ¢ozeltisi iginde ¢ozilmis 1,2 g/ml
konsantrasyonlu PKS polimerleri, ortam sicakliginda 24 saat hafifce karistirildi. Coziicii
karisimi olan DMF ile toluen %22, %24, %26, %28 ve %30 oranlarinda hazirlanmaistir.
Dikey bir elektroegirme diizeneginde, bir cam siringa igindeki ¢ozelti, 6-gauge (0,5 mm
i¢ ¢ap) paslanmaz celik ignenin ucuna iletilmektedir. Ugtan kollektdre mesafe 100
mm'ye ve uygulanan yiiksek voltaj 10kV' olarark ayarlanmistir. Kolektoér olarak
aliminyum folyo ile sarilmis 100 mm x 100 mm boyutlarinda paslanmaz celik levha
kullanilmistir. Elektroegirme ile dokunmus elyaf, 200°C sicaklikta (2°C/dk), 1 saat, 1.5
saat ve 2 saat siireyle kiirlenmis ve %30 DMF konsantrasyonuna sahip lifler de inert
atmosferde 1000°C'de 3 saat boyunca pirolizlenmistir. Numuneler FT-IR spektroskopisi
ve SEM-EDS cihaz ile test edilmis ve gozlemlenmistir. Sonuglar, PKS liflerinin,
¢oziiciiniin polaritesini arttirmak i¢cin DMF ilavesi ile toluen ile PKS'nin ¢6ziilmesinden
yapilabilecegini ve lif olusumunun, disaridan voltaj varligi ile desteklenen elektro-
egirme kullanilarak yapildigint gostermistir. Tolueni, DMF'yi buharlastirmak ve
oncekinden daha giiclii lifler elde etmek icin lif kiirleme 200°C'de yapilmistir. Toluen
icindeki DMF ilave konsantrasyonu ve kiirleme siiresi, elde edilen PKS elyafinin
bilesimini etkilemistir. En kii¢iik PKS lif ortalama ¢ap1 4,81 um, 2 saat kiirlenme stiresi
ile %28 DMF'den ve kiirleme siiresi 1 saat yaklasik 14,22 pum ile en biiyik 1if %22
DMF'den elde edilmistir.
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Ye ve ark. (2014), SiC/zrC/C ultra-ince kompozit lifler, polikarbosilan ve
polizirkonoksan ¢ozeltisinden elde edilen elektrospun liflerin yiiksek sicaklikta piroliz
islemiyle TUretilmistir. Piroliz islemi sirasinda faz gecisi arastirilmis ve sonuglar
polikarbosilanin amorf SiC ve ekstra karbona, polizirkonoksanin 1200 °C'de t- ZrO>'ye
doniistiigiinii ortaya ¢ikmistir. Daha sonra, amorf SiC kiibik SiC'ye ve 1600°C 'de kiibik
ZrC'nin karbotermal olusumu i¢in karbon kaynagi olarak kullanilan polikarbosilandan
ekstra karbona doniistiiriilmiistiir. Bu arada, karbotermal indirgeme islemi sirasinda
tiretilen karbon oksit, seramik liflerin mezogodzenekli yapr olusturmasina neden oldu.
Elde edilen mezo gozenekli lifler, olduk¢a kristalli SiC/ZrC/C t¢li kompozit liflerin
olugu goriilmiistiir.

Guo ve ark. (2013), yaptiklar1 caligmalarinda hiyerarsik olarak yapilandirilmis
polimerden tiiretilen seramik lifler, kobalt bazli bir katalizér 6nciisiiniin eklendigi, ticari
olarak temin edilebilen bir seramik 6ncesi polimerin elektroegirmesi ve ardindan 1250
ila 1400°C arasinda degisen sicakliklarda nitrojen i¢inde piroliz yoluyla basarili bir
sekilde iiretmigslerdir. SiO ve CO gazlarinin reaksiyonunu igeren buhar-sivi-kat1 (VLS)
mekanizmasi yoluyla olusturulan nanoteller, polimer tiirevi seramigin yiiksek sicaklikta
ayrismasindan elde edilmistir. Nanoteller i¢in ana kristal faz, 1350°C'nin altinda Si3N4
ve Si2N2 oldugunu bulmusglardir. 1400°C'de ve artan 1sitma sicakligi ile nanotellerin
miktar1 arttigin1 gérmiislerdir.

Wu ve.ark. (2012), c¢alismalarinda inorganik nanoliflerin elektroegirme ile
sentezi ve kontrollii egrilmelerine, elektriksel, optik ve manyetik 6zelliklerine ve ayrica
sensorler, katalizorler, piller, filtreler ve ayiricilar dahil olmak {izere ¢esitli alanlardaki
uygulamalarina odaklanan mevcut aragtirma faaliyetlerinin kisa bir incelemesini
sunmaktadirlar. Elektroegirme teknolojisine kisa bir girisle ve elektroegirme ile seramik
nanolifler iiretmek i¢in kisa bir sunus yapmaktadirlar. Daha sonra elektroegirme ile
tiretilmis seramik nanoliflerin kontrolli montaji ve modellenmesine yonelik
yaklagimlar1 tartismislardir. Fonksiyonel seramik nanoliflerin fiziksel 6zelliklerinin yan1
sira bunlarin enerji ve ¢evre teknolojilerindeki uygulamalarina odaklanip, elektroegirme
ile tretilmis seramik nanoliflerin sagladigi bazi1 son uygulamalara vurgu yapmislardir.
Sonunda, Bu incelemeyi, bu yeni fonksiyonel nanomalzeme smifi i¢in gelecekteki

yonler ve ¢ikarimlar hakkinda bazi bakis agilart ile sonuglandirmiglardir.
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Rose ve ark. (2010), ¢alismalarinda son derece gozenekli karbiir tiirevli karbon
lifleri polikarbosilanin elektroegrilmesi ve ardindan piroliz ve klorlama ile
sentezlemislerdir. Elde edilen ultra ince liflerin, 3116 m?g™ e kadar spesifik yiizey
alanlar1 ve 17 bar ve 77 K' de agirlikca % 3,86' ya kadar hidrojen icin ¢ok yiiksek
depolama kapasiteleri oldugunu bildirmislerdir. Bir diger uygulama olarak, esnek
elektrot malzemesi siiper kapasitorler diistintilebilecegini bildirmislerdir.

Schulz ve ark. (2010), yaptiklari ¢alismada amorf silisyum nanotelleri (a-
SiNW'ler), toluen ig¢inde PMMA ile karistirilmis siklohekzasilanin  (SigHz2)
elektroegrilmesi ile hazirlamiglardir. Bu tellerin ¢aplarinin yaklasik 50-2000 nm
arasinda  degistigini  bildirmislerdir. a-SiNW'lerin  karakterizasyonunu  Raman
spektroskopisi ile yapmislardir. Gézenekli a-SiNW'leri ugucu bir polimer kullanilarak
elde ettiklerini bildirmislerdir.

Tolosa ve ark. (2016), bu galismada, silisyum oksikarbiir onciisiinden karbiir
tirevli karbon lifleri, elektroegirme islemi i¢in bir tasiyici polimer eklenmeden ticari
olarak temin edilebilen bir silisyum reg¢inesinin elektroegrilmesi ile sentezlemislerdir.
Elektroegirme ile hazirlanmis lifleri piroliz ederek SiOC elde etmislerdir. Sentez
prosediiriinii degistirerek, lifler yerine elektrospreylenmis SiOC boncuklar1 da elde
ettiklerini bildirmislerdir. Klor muamelesinden sonra, 2394 m?g™'e kadar (3089 m?%g™
BET) spesifik yiizey alanina sahip nano gézenekli karbon elde etmislerdir.

Eick ve Youngblood (2009), 20 nm kadar diisiik ¢aplarda silisyum karbiir (SiC)
nanolifleri drettiklerini rapor etmislerdir. Elyaflari, seramik 6n polimerlerinden
poli(karbometilsilan)’ 1n piroliz ile seramige elektrostatik olarak dondiiriilmesi yoluyla
tiretimislerdir. Seramik 6n polimerlerin PS ile karigtirildigt ve elektroegirmenin
ardindan PS' yi ¢apraz baglamak ve piroliz sirasinda lif akisini onlemek i¢in UV'ye
maruz birakildigi yeni bir teknik kullanildigini bildirmislerdir. SiC fiberleri FT-IR,
TGA-DTA, SEM, TEM ve XRD ile karakterize etmislerdir. Liflerin polikristalin
oldugunu ve ticari yontemlerin o-SiC 3C iirettigi B-SiC 4H politipinin baskin oldugu
nanotaneller oldugu gostermiglerdir. Dokme polimer karigiminin ise SiC' ye pirolizi,
daha biiyiik tanelere sahip baskin politip olarak a-SiC 15R'yi iirettigini ve elektroegirme
ile iiretilen nanoliflerinin sonugtaki kristalligi etkiledigini bildirmislerdir. Uretilen
liflerin, piroliz kosullariyla degisken olan bir oksit dlgeginin ¢ekirdek-kabuk yapisina

sahip oldugunu gostermislerdir.
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Liu ve Balkus Jr (2009), silisyum karbiiri birgok uygulama i¢in ¢ekici kilan
mekanik saglamligi, kimyasal eylemsizligi ve termal kararliligi gibi benzersiz 6zellik
sergiledigini bildirmislerdir. Bu uygulamalardan bazilari, nanokompozitler i¢in bir
destek veya yiikksek sicaklik filtre malzemesi olarak kullanimini igerdigini
sOylemiglerdir. SiC'nin nanofiberlerinin iiretilebilmesinin, bu uygulamalardaki faydasini
artirabilecegini bildirmislerdir. Mevcut ¢alismada, B-SiC'nin nanofiberlerini es merkezli
elektroegirme teknigi kullanarak ile iiretilmistir. Bu yontemin bugiine kadarki en kiigiik
deger olan 1 ile 2 nm arasinda degisen bir ¢apa sahip tek tip SiC nanofiberleri iiretme
yetenegini gosterdigini bildirmislerdir.

Shin ve ark. (2008), silisyum karbiir lifli agi, polikarbosilan (PKS) ¢ozeltisinin
elektroegrilmesi ve ardindan bir termal kiirleme islemi sonrasi 1000-1400°C'de agin
pirolizi ile hazirlamislardir. Homojen bir SiC ag1 elde etmek i¢in optimum egirme
kosullar1 6nermislerdir. Bu optimum kosullarin %30 DMF/%70 toluen bilesimi ve 20
kV'dan yiiksek bir egirme voltaji ile 1,3 g/ml derisiminde PKS ¢o6zeltisi oldugunu
bildirmislerdir. 1 ila 3 nm arasinda ¢aplar1 olan liflere sahip tek tip bir SiC ag1 elde
edildigini bildirmislerdir. Bunu, FE-SEM, FT-IR, XRD ve SEM ile karakterize
etmiglerdir. Genis spesifik yiizey alan1 nedeniyle egrilmis agin termal kiirlenmesi
sirasinda  biiylik miktarda oksijenin aga katildigini bildirmislerdir. Bunun amorf
oksikarbiir, SiC nanokristaller ve amorf silikanin karigik fazlart oldugunu tespit
etmiglerdir. Piroliz sicakhigr arttildiginda bu karisik fazin nano gozenekli liflere
dontistiigiinii gostermislerdir.

Dan Li ve ark. (2006), elektroegirme yonteminin polimerlerin nanoliflerini
tiretmek icin oldukga basit bir yontem oldugunu bildirmislerdir. Geleneksel sol-jel
isleme ile birlestirildiginde, kati, gdzenekli veya ici bos bir yapiya sahip seramik
nanoliflerin iiretilmesi icin ¢ok yonlii bir teknik oldugunu sdylemislerdir. Yaptiklar
derlemede, basarili bir elektroegirme deneyi i¢in hayati 6nem tasiyan gesitli teknik
konulara, analizlere ve deneysel prosediirlerine odaklanmiglardir. Elektroegirme ile
seramik nanoliflerin hazirlanmasindaki son gelismelere kisa bir genel bakis
sunmuslardir. Ayrica, bu teknigin seramik malzemelerin nanoyapilara islenmesindeki
benzersiz yeteneklerini vurgulayip ve bu nanoyapilarin bazi potansiyel uygulamalarini

gostermislerdir.
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Cheng ve ark. (2005), poli(dimetilsilan)’ in termal ayrigmasiyla elde edilen sivi
polisilandan (LPS) vyiiksek basing altinda ve yiiksek sicaklikta SiC lifinin bir
polikarbosilan Onciisiinii sentezlemislerdir. Calismalarinda reaksiyon sicakliginin, Si—H
bag iceriginin, Si-Si bag igerigi, molekiiler agirlik dagiliminin, element bilesiminin,
yumusama noktasinin polikarbosilanin (PKS) verimi iizerindeki etkisini spektroskopik
olarak incelemislerdir. Bunu i¢in FTIR, UV/Vis spektroskopisi, *H-NMR ve #Si-NMR
spektroskopileri ile jel gecirgenlik kromatografisi (GPC) analiz teknikleri kullanilmustir.
Sonuglar, reaksiyon sicakligi arttikca PKS'nin molekiiler agirliginin, veriminin ve
yumusama noktasinin arttigini, molekiiler agirlik dagilimimnin genisledigini ve Si-Si bag
iceriginin ve dogrusallik derecesinin azaldigini gostermistir. Si—H bagi igeriginin,
termoliz reaksiyon sicakligi 450°C'nin altinda oldugunda arttigini ve sicaklik 460°C'nin
tizerinde oldugunda azaldigimi gostermislerdir. Reaksiyon sicaklifinin artmasi ile
uriindeki karbon, hidrojen ve oksijen miktarinda genel bir azalma gozlemlemislerdir.
Sentetik olarak, doniistiirme islemi, baslangigta, LPS' nin termal ayrigmasiyla PKS' nin
olusturulmas1 sonrast bunu PKS molekiillerinin yogunlagmas: yoluyla molekiiler

agirlikta bir artis izlemesi olarak bildirmislerdir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Materyal

Tez kapsaminda kullanilan monomerlerin, ¢oziiclilerin ve diger kimyasallarin

kimyasal yapisi asagida Cizelge 3.1°de verilmistir.

Cizelge 3.1. Kullanilan Kimyasal maddeler

Kimyasal Madde Adi Formiili
Allil triklorsilan CsHsCl3Si
Diklormetil vinilsilan C3HeCl2Si
Tetrabiitilamonyum tetraflorborat Ci6H3sN*BF4
(TBAFB)
1,2-Dimetoksietan C4H1002
Lityum aliiminyumhidriir LiAIH4
Metillityum CHsLi
Metanol CH3OH
n- Hekzan CH3(CHz2)4CHs
Ksilen CsH1o
N,N-DimetilFormamid (DMF) CsH/NO
Potasyum Karbonat K2COs3
Ter- biitil Magnezyum Kloriir [(CH3)3C].CsH2(CH3)OH
Polistiren (PS) (CgHs)n

3.2. Malzemeler:

Dogru akim gii¢ kaynag (DC), tek bolmeli elektroliz hiicresi, ¢elik ve bakir
elektrot, 250 ml cam balon, geri sogutucu, sSyringe pump.com NE-1000
programlanabilir tek siringa pompasi, gamma high voltage power supply marka giic

kaynagi, 5 ml cam siringa, paslanmaz gelik igne (21G x 1 %2°°0,80x38mm).
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3.3. Yontem

3.3.1. GP1 ve GP2 polimer Uretimi

H,C==CHCH,SiCl; H,C==CHSIiCl,CHs
Allil triklorSilan (GP1) Diklormetil vinilsilan (GP2)

Sekil 3.1. Tez kapsaminda kapsaminda polikarbosilin sentezinde kullanilan
monomerlerin kimyasal yapisi

Cizelge 3.2. GP1ve GP2 polimerlerinin elektrokimyasal iiretiminde uygulanan deneysel
kosullar

Parametreler Degerler

Anot (1 cm x 2 cm),

Bakir elektrot Katot ( 1 cm x 2 cm)
Tetrabiitilamonyum tetraflorborat (TBAFB) 250 m
(Destek elektrolit) g
Coziicii Susuz (DME)
Monomer/Coziicii 13%] Ir'anTj 222?0?/
Elektroliz siiresi 8 saat
Lityum aliiminyumhidriir (LiAIHg) 4mil
(0,1 M THF i¢inde)
Metillityum (MeLli) 4mil
(3,1 M Dimetoksietan i¢inde)
terbiitilMgCl 4 ml

Tez kapsaminda PSK polimerleri 2 ayr1 monomerden yola ¢ikilarak iiretildi. GP1
polimeri allil triklorsilan monomerinden ve GP2 polimeri ise diklormetil vinilsilan
monomerinden MKU-BAP 14421, E. Gizem Bayol’a ait tez ¢alismasmdan

yararlanilarak sentezlendi (Sekil 3.2).

3.3.1.1 GP1 Polimerinin Elektrokimyasal Sentezi

GP1 polimeri bir PSK polimeri olup allil triklorsilan monomerden yola ¢ikilarak

MKU-BAP 14421, E. Gizem Bayol’a ait tez ¢alismasindan yararlanilarak iiretildi. GP1
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olarak kodlanan bu polimer elektrokimyasal olarak, 100 ml'lik tek bdlmeli bir hiicre
icinde sentezlendi. Hem anot hem de katot olarak bakir elektrotlar kullanildi. Sentezden
once 250 mg TBAFB ve elektrotlar elektroliz hiicresine yerlestirildi (Cizelge 3.2).
Ortama Ar gazi verildi ve bu islem kesintisiz olarak biitiin sentez asamalarinda
uygulandi. 30 ml susuz DME Ar ile doyurulmus elektroliz hiicresine konuldu.
Ortamdan Ar gazi gecirildigi esnada hiicreye 1 ml (0,007 mol; 1228,64 mg) allil
triklorsilan monomeri konuldu ve bir dogru akim gili¢ kaynag: kullanilarak 8 saat
stireyle 8V'luk sabit bir gerilim uygulandi. 25°C'de 5 ml (5 mmol, 189,8 mg) LiAIH4
(0, M THF iginde) eklendi ve 1 gece cozelti geri sogutucu altinda kaynama
sicakliginda tutuldu. Sistemden Ar gazi gecerken oda sicakligina sogutulmus ¢ozeltiye 5
ml (15,5 mmol; 340,69 mg) MeLi (3,1 M DME) eklendi. Cozelti 1 gece geri sogutucu
altinda kaynama sicaklifinda tutuldu. Oda sicakligina gelen ¢ozeltiye 0,2 ml metanol
eklendi ve 1 saat daha karistirildi ve 10 ml pentan eklendi ve 1 saat daha oda
kosullarinda karist1 ve Ar kesildi. Cozelti 110 mm ¢apa sahip mavi bantli siizge¢ kagidi
kullanilarak siiziildii. Siiziintiide kat1 ve sivi-jel seklinde iki faz elde edildi. Siiziinti
santrifiijlenerek bu iki kistm ayrildi. Ust s1vi kisim dekante edilerek bir balona aktarildi.
1 saat dogrudan vakum motoruna baglanarak eser miktarda kalmis ¢oziicii uguruldu.
Sentezlenen polimerler vakum etiiviinde tutuldular. Polimerler 1H-NMR, FT-IR,
UV/Vis spektroskopisi ve GPC ile karakterize edildi.

Sekil 3.2. GP1 polimerinin sentezinin deney asamalarindan bazi dijital fotograf
gorlintiileri a. elektroliz, b. Elektroliz sonrasi elektrotlar c. kaynatma, d. kaynatma
sonrast €. sliziintiide kat1 ve sivi-jel seklinde iki faz goriintiisii

3.3.1.2 GP2 Polimerinin Elektrokimyasal Sentezi

GP2 polimeri de bir PSK polimeri olup diklormetil vinilsilan monomerinden yola
cikilarak MKU-BAP 14421, E. Gizem Bayol’a ait tez ¢alismasindan yararlanilarak
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tiretildi. GP2 olarak kodlanan bu polimer elektrokimyasal olarak, 100 ml' lik tek bolmeli
bir hiicre i¢inde sentezlendi. Hem anot hem de katot olarak bakir elektrotlar kullanildi.
Sentezden 6nce 250 mg TBAFB ve elektrotlar elektroliz hiicresine yerlestirildi (Cizelge
3.2). Ortama Ar gaz verildi ve bu islem kesintisiz olarak biitlin sentez agamalarinda
uygulandi. 30 ml susuz DME Ar ile doyurulmus elektroliz hiicresine konuldu.
Ortamdan Ar gazi gegirildigi esnada hiicreye 1 ml diklormetil vinilsilan monomeri
konuldu ve bir dogru akim giic kaynag: kullamlarak 8 saat siireyle 8V'luk sabit bir
gerilim uygulandi. 25°C'de 5 ml (5 mmol, 189,8 mg) LiAlH4 (0,1 M THF icinde)
eklendi ve 1 gece ¢ozelti geri sogutucu altinda kaynama sicakliginda tutuldu. Sistemden
Ar gazi gecerken oda sicakligina sogutulmus ¢ozeltiye 5 ml (15,5 mmol; 340,69 mg)
MelLi (3,1 M DME) eklendi. Cozelti 1 gece geri sogutucu altinda kaynama sicakliginda
tutuldu. Oda sicakligina gelen c¢ozeltiye 0,2 ml metanol eklendi ve 1 saat daha
karistirildi ve 10 ml pentan eklendi ve 1 saat daha oda kosullarinda karist1 ve Ar kesildi.
Cozelti 110 mm capa sahip mavi banth siizge¢ kagidi kullanilarak siiziildii. Siiziintiide
kat1 ve sivi-jel seklinde iki faz elde edildi. Siiziintii santrifiijlenerek bu iki kisim ayrildi.
Ust s1v1 kisim dekante edilerek bir balona aktarildi. 1 saat dogrudan vakum motoruna
baglanarak eser miktarda kalmis ¢oziicii ucuruldu. Sentezlenen polimerler vakum
etiiviinde tutuldular. Polimerler *H-NMR, FT-IR, UV/Vis spektroskopisi ve GPC ile

karakterize edildi.
3.3.2. GP1 ve GP2 Polimerlerden Lif Eldesi ve Seramik Lif Uretimi

GP1 ve GP2 polimerleri sentezlenip karakterize edildikten sonra bu polimerleri
¢Ozen uygun bir ¢6ziicli karisimi bulmak i¢in ¢alismalar yapildi. Wang Y ve ark., 2019
tarafindan polisilan polimerlerini DMF ve ksileni belli oranlarda karistirarak ¢ozerek bir
kolloidal ¢ozelti elde etmislerdir. Bu ¢ozeltiye 10 kV potansiyel uygulayarak EE
yontemi ile bu tir polimerlerin liflerini iretmislerdir. Bu tez kapsaminda EE

islemlerinde kullanilmak tizere Sekil 3.3’ te verilen sistem kullanilmustir.
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Sekil 3.3. Projede kullanilan elektroegirme diizenegi

Tez kapsaminda GP1 ve GP2 polimerlerinden lif {iretimini ve bunlardan seramik
lif iretimini 6zetleyen deney akis semasi Sekil 3.4’°de verilmistir.
EE ile lif tiretimi igin Oncelikle bir optimizasyon ¢aligmalart yapildi. Optimize edilen
deney parametreleri sunlardir:
- Uygulanan potansiyeli
- Polimer ¢6zeltisinin piiskiirtiilme hizi i¢in pompa hizi,
- Toplayici plaka ile enjektor ucu arasindaki mesafe,
- Coziici tlirt,

- Polimer derisim
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Kolloit Cozelti o
(%WIW)312 ELEKTROEGIRME SEMASI
V/V DMF /
KSILEN)
GPl’z g Yiiksek Voltaj Gii¢ Kaynagy
GP1,2 +PS Elektroegerme Kosullari: d: 6 cm; V : 13- R ——
15Kv; P, :0,15-0:’10 mL/ Sa; Igne ucu : Elektroegerme ile
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Sekil 3.4. GP1 ve GP2 polimerlerinden lif iiretimi ve seramik lif iiretiminin akis semast
3.3.2.1 GP1 Polimerlerden Lif Uretimi ve EE Prosesinin Optimizasyonu

GP1 polimerinden iiretilen polikarbosilan (GP1; Mw = 8807) polimeri dogrudan
EE yontemi ile lif yapisinda elde edilemedi. Bu nedenle Wang Y ve ark., 2019

uyguladigi benzer yontem uygulanarak lif iiretimi yapildi. Bunun i¢in GP1 ile birlikte
lifleri tretilebilen polistiren (PS, Mw = 100000) ve/veya Tween-80 emiilgator olarak
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kullanildi. DMF ve ksilen karisimi1 ise ortamin ¢oziiclisii olarak kullanildi. Wang Y ve
ark., (2019) yaptiklar1 ¢alismadan farkli olarak ksilen ve DMF 2/3 (V/V orani) hacim
oranlarinda karistirildi. Polimerlerin ¢ozeltisi kiitlece % (w/w) derisim oranlarinda
hazirland1 (Cizelge 3.3 — 3.15). Hazirlanan polimer kolloit karisimlar ile Sekil 3.3’te
verilen EE diizenegi kullanilarak lif {iretme calismalar1 yapildi. PCS ve PS polimer
karigimlarinin liflerini hazirlamak i¢in EE deney parametrelerinin optimizasyonu
yapildi. EE diizenegine syringe pump.com NE-1000 programlanabilir tek siringa
pompasi baglanarak karisimlarin akis hizinin kontrolli olmasi saglandi. Toplayici plaka
ve tek igne ucu arasindaki mesafe 10, 15 ve 20 cm olacak sekilde ve uygulanan
potansiyel (gamma high voltage power supply marka gii¢ kaynagi ile) 13, 15, 17 ve 20
kV olacak sekilde EE deney optimizasyon parametreleri belirlendi. Ayrica ¢ozeltinin

optimum akis hiz1 0,10 ve 0,15 ml. sa* olarak deneysel veriler takip edilerek belirlendi.

3.3.2.1.1 GP1 ve PS Kanisimlarindan Lif Uretmek icin EE Deneysel Parametreler

EE ile GP1 polimerinde lif {iretmek {izere birgok deneysel parametre
calisilmigtir. Bunlar optimum EE kosullarini belirlemek amaci ile ¢alisilmis olup elde
edilen lifli yapilan dijital ve SEM goriintiileme ile karakterize edilmistir. Asagida ayr1

tablo ve basliklar halinde bu optimizasyon deney kosullar1 sunulmustur.

Cizelge 3.3. Kiitlece %5 GPlve %S5PS karisimi ile toplayic1 plaka ile igne ucu
arasindaki mesafesinin etkisi incelemek i¢in EE deneysel ¢aligmada parametreleri (Akis
hiz1: 0,10 ml. sa™)

KOD GP1 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
%W/ W % w/ w (ml. sa?) (cm) (kV)
5GP1 5PS-1 5,00 5,00 0,10 6 13
5GP1-5PS-2 5,00 5,00 0,10 11 13
5GP1-5PS-3 5,00 5,00 0,10 16 13
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Cizelge 3.4. Kiitlece %5 GP1ve %5PS karisimi ile uygulanan gerilimin etkisi incelemek
icin EE deneysel caligmada parametreleri (Akis hiz1: 0,10 ml. sa™)

KOD GP1 PS Akis hizi Mesafe Gerilim
Yow/w % wiw (ml. sa) (cm) (KV)
5GP1-5PS-1 5,00 5,00 0,10 6 13
5GP1-5PS-10 5,00 5,00 0,10 6 15
5GP1-5PS-11 5,00 5,00 0,10 6 17
5GP1-5PS-12 5,00 5,00 0,10 6 20

Cizelge 3.5. Kiitlece %5 GPlve %S5PS karisimi ile toplayici plaka ile igne ucu
arasindaki mesafesinin etkisi incelemek i¢in EE deneysel ¢alismada parametreleri (Akis
h1z1:0,15 ml. sa?)

KOD GP1 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
%w/ W % w/ w (ml. sa?) (cm) (kV)
5GP1-5PS-4 5,00 5,00 0,15 6 13
5GP1-5PS-5 5,00 5,00 0,15 11 13
5GP1-5PS-6 5,00 5,00 0,15 16 13

Cizelge 3.6. Kiitlece %5 GP1ve %5PS karisimi ile farkli potansiyel uygulanarak yapilan
EE deneysel calismada parametreleri (Akis hizi: 0,15 ml. sa™l)

KOD GP1 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
%ow/ W % w/ w (ml. sah) (cm) (k V)
5GP1-5PS-4 5,00 5,00 0,15 6 13
5GP1-5PS-7 5,00 5,00 0,15 6 15
5GP1-5PS-8 5,00 5,00 0,15 6 17
5GP1-5PS-9 5,00 5,00 0,15 6 20

3.3.2.1.2 GP2’ in Farkh Derisimlerde Hazirlanan Cozeltilerinden Lif Uretimi icin
Optimum Parametre Calismalari

Cizelge 3.7. Kiitlece %2, %5 ve %7 GP1 orneklerinin EE ¢aligma parametreleri (Akis
hiz1: 0,10 ml. sa™)

KOD GP1 PS Akis hizi Mesafe Gerilim
Y%ow/ W % w/ W (ml. sa) (cm) (k V)
2GP1-1 2,00 0,00 0,10 6 13
5GP1-1 5,00 0,00 0,10 6 13
7GP1-1 7,00 0,00 0,10 6 13
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Cizelge 3.8. Kiitlece %2, %5 ve %7 GPlorneklerinin EE ¢aligma parametreleri (Akis
hiz1: 0,15 ml. sa™)

KOD GP1 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
% wiw % wiw (ml. sa) (cm) (kV)
2GP1-4 2,00 0,00 0,15 6 13
5GP1-4 5,00 0,00 0,15 6 13
7GP1-4 7,00 0,00 0,15 6 13

Cizelge 3.9. Cizelge 3.9 Kiitlece %7 GP1 ile farkli potansiyel uygulanarak yapilan EE
calisma parametreleri (Akis hizi: 0,10 ml. sa?)

KOD GP1 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
% w/w % w/w (ml. sa?) (cm) (kV)

7GP1-1 7,00 0,00 0,10 6 13

5GP1-10 7,00 0,00 0,10 6 15

Cizelge 3.10. Kiitlece %7 GP1 ile farkli potansiyel uygulanarak yapilan EE g¢aligma
parametreleri (Akis hizi: 0,15 ml. sa™)

KOD GP1 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
% W/w % wW/w (ml. sa?) (cm) (kV)
7GP1-4 7,00 0,00 0,15 6 13
7GP1-7 5,00 0,00 0,15 6 15
7GP1-8 7,00 0,00 0,15 6 17

3.3.2.1.3 %7 GP1 (w/w) ve Eklenen PS Polimer Derisiminin Etkisinin
Arastirilmas1 Uzerine Tasarlanan Deneysel Parametreler

Cizelge 3.11. %7 GP1 ile eklenen PS derigiminin lif iiretimine etkisi {izerine yapilan EE
calisma deney parametreleri (Akis hizi: 0,10 ml. sa™)

KOD GP1 PS Akis Hizi Mesafe Gerilim
%ow/ W % w/ W (ml. sa) (cm) (KV)
7GP1-7PS-1 7,00 7,00 0,10 6 13
7GP1-5PS-1 7,00 5,00 0,10 6 13
7GP1-3PS-1 7,00 3,00 0,10 6 13
7GP1-1,5PS-1 7,00 1,50 0,10 6 13
7GP1-0,8PS-1 7,00 0,80 0,10 6 13
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Cizelge 3.12. %7 GP1 ile eklenen PS derigsiminin lif iiretimine etkisi iizerine yapilan EE
calisma deney parametreleri (Akis hizi: 0,15 mL. sa™)

KOD GP1 PS Akis Hiza Mesafe Gerilim
Yow/ W % w/ w (ml. sa) (cm) (KV)
71GP1-7PS-4 7,00 7,00 0,15 6 13
7GP1-5PS-4 7,00 5,00 0,15 6 13
7GP1-3PS-4 7,00 3,00 0,15 6 13
7GP1-1,5PS-4 7,00 1,50 0,15 6 13
7GP1-0,8PS-4 7,00 0,80 0,15 6 13

3.3.2.1.4 Kiitlece %7 GP1 ile %3 PS Karisimina yiizey gerilimi arttimak icin
Tween ekleyerek Lif Uretmek i¢in Calisilan Deneysel Parametreler

Cizelge 3.13. Kiitlece %7 GP1, %3 PS ve Tween eklenerek yapilan EE calisma
parametreleri (Akis hizi: 0,10 ml. sa™?)

KOD GP1 PS Tween Akishizi Mesafe  Gerilim
%ww %ww %w/w (mlsal) (cm) (kV)

7GP1-3PS-1 7,00 3,00 0,00 0,10 6 13

7GP1-3PST-1 7,00 3,00 1,50 0,10 6 13

Cizelge 3.14. Kiitlece %7 GP1, %3 PS ve Tween eklenerek yapilan EE c¢alisma
parametreleri (Akis hiz1: 0,15 ml. sa™)

KOD GP1 PS Tween  Akishizi Mesafe  Gerilim
Yoww %ww %w/w (ml sa?) (cm) (kV)
7GP1-3PS-4 7,00 3,00 0,00 0,15 6 13
7GP1-3PST-4 7,00 3,00 1,50 0,15 6 13

Cizelge 3.15. Kiitlece %7 GP1 ve %3 PS % 1,5 Tween ile uygulanan gerilimin etkisini
incelemek i¢in EE ¢alisma parametreleri (Akis hiz1 0,15 ml. sa?)

KOD GP1 PS Tween Akishizi Mesafe  Gerilim
%ww %ww %w/w (mlsa?) (cm) (kV)
7GP1-3PST-4 7,00 3,00 0,00 0,15 6 13
7GP1-3PST-7 7,00 3,00 1,50 0,15 6 15
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3.3.2.2 GP1 Polimeri Liflerinden Seramik Lif Uretimi

Egrilmis PS ve GP1 lifleri bir tiip firin igerisinde 1s1l igleme tabi tutularak seramik
malzemeye doniistiiriiliip karakterize edildiler. Isil islem i¢in uygulanan 1sitma programi
su sekilde uygulanmustir: Firin 25°C’den 210°C sicakliga 2°/dak hizinda olacak sekilde
1sitilmaya baslandi ve 210°C'de 2 saat tutuldu. Daha sonra 210°C’den 1000°C sicakliga
5%dak hizla 1sitilip ve 1000°C’de 2 saat tutularak ayni hizla sogumaya birakildi. Isil
islem hava ortaminda yapildi. Wang Y ve ark., 2019, uyguladiklari 1s1l isleme benzer bir
yol izlendi. Isil igsleme baslar baslamaz 50 ml/sa hizinda Ar gazi verildi. Boylece firinin
sicakligr 210°C’ye ulasana kadar polimer lifler, ortamda var olan oksijen dolayisi ile
capraz baglanmaktadir. Elde edilen seramikler dijital, optik mikroskop ve SEM

goriintlileme ile karakterize edildiler.

3.3.2.3 GP2 Polimerinden Lif Uretimi ve Elektroegirme (EE) Prosesinin
Optimizasyonu

GP2 polimerinden iiretilen polikarbosilan (GP2; Mw=23653) polimeri dogrudan
EE yontemi ile lif yapisinda elde edilemedi. Bu nedenle Wang Y ve ark., 2019
uyguladigi benzer yontem uygulanarak lif liretimi yapildi. Bunun i¢in GP1 ile birlikte
lifleri tretilebilen polistiren (PS, Mw = 100000) ve/veya Tween-80 emiilgator olarak
kullanildi. DMF ve ksilen karisimi ise ortamin ¢oziiciisti olarak kullanildi. Wang Y ve
ark., 2019, yaptiklar1 ¢alismadan farkli olarak ksilen ve DMF 2/3 (V/V orani) hacim
oranlarinda karistirildi. Polimerlerin ¢ozeltisi kiitlece % (w/w) derisim oranlarinda
hazirland1 (Cizelge 3.3 — 3.15). Hazirlanan polimer kolloit karisgimlari ile Sekil 3.3’te
verilen EE diizenegi kullanilarak lif tiretme ¢alismalar1 yapildi. PCS ve PS polimer
karisimlarinin liflerini hazirlamak i¢in EE deney parametrelerinin optimizasyonu
yapildi. EE diizenegine syringe pump.com NE-1000 programlanabilir tek siringa
pompasi baglanarak karisimlarin akis hizinin kontrolli olmasi saglandi. Toplayici plaka
ve tek igne ucu arasindaki mesafe 10, 15 ve 20 cm olacak sekilde ve uygulanan
potansiyel (gamma high voltage power supply marka gii¢ kaynagi ile) 13, 15, 17 ve 20
KV olacak sekilde elektroegirme deney optimizasyon parametreleri belirlendi. Ayrica
¢ozeltinin optimum akis hiz1 0,10 ve 0,15 ml.sa? olarak deneysel veriler takip edilerek

belirlendi.
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3.3.2.3.1 GP2 ve PS Kanisimlarindan Lif Uretmek icin EE Deneysel Parametre
Calismalan

EE ile GP2 polimerinde lif iiretmek {izere birgok deneysel parametre
calisiimistir. Bunlar optimum EE kosullarin1 belirlemek amaci ile ¢alisiimis olup elde
edilen lifli yapilan dijital ve SEM goriintiileme ile karakterize edilmistir. Asagida ayri

tablo ve basliklar halinde bu optimizasyon deney kosullart sunulmustur.

Cizelge 3.16. Kiitlece %5 GP2 ve %5 PS karisimi ile farkli potansiyel uygulanarak
yapilan EE deneysel ¢alismada parametreleri (Akis hizi: 0,10 ml. sa™)

KOD GP2 PS Akis iz Mesafe Gerilim
Yow/w %w/w  (ml. sat) (cm) (kV)
5GP2-5PS-1 5,00 5,00 0,10 6 13
5GP2-5PS-10 5,00 5,00 0,10 6 15
5GP2-5PS-11 5,00 5,00 0,10 6 17
5GP2-5PS-12 5,00 5,00 0,10 6 20

Cizelge 3.17. Kiitlece %5 GP2 ve %5 PS karisimi ile farkli potansiyel uygulanarak
yapilan EE deneysel ¢alismada parametreleri (Akis hizi: 0,10 ml. sa™)

KOD GP2 PS Akis hizi Mesafe Gerilim
Yow/w %ow/w (ml. sa) (cm) (kV)
5GP2-5PS-4 5,00 5,00 0,15 6 13
5GP2-5PS-7 5,00 5,00 0,15 6 15
5GP2-5PS-8 5,00 5,00 0,15 6 17
5GP2-5PS-9 5,00 5,00 0,15 6 20
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3.3.2.3.2 GP2’ in Farkh Derisimlerde Hazirlanan Cézeltilerinden Lif Uretimi i¢in

Optimum Parametre Calismalari

Cizelge 3.18. Kiitlece %2, %5, %7 GP2 ¢ozeltileri ile yapilan EE deneysel ¢alisma
parametreler (Akis hizi: 0,10 ml. sa™)

KOD GP2 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
Yow/w Yow/w (ml. sa?) (cm) (KV)
2GP2-1 2,00 0,00 0,10 6 13
5GP2-1 5,00 0,00 0,10 6 13
7GP2-1 7,00 0,00 0,10 6 13

Cizelge 3.19. Kiitlece %2, %S5, %7 GP2 ¢ozeltileri ile yapilan EE deneysel ¢alisma
parametreler (Akis hizi: 0,15 ml. sat)

KOD GP2 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
%ow/w Yow/w (ml. sa?) (cm) (kV)
2GP2-4 2,00 0,00 0,15 6 13
5GP2-4 5,00 0,00 0,15 6 13
7GP2-4 7,00 0,00 0,15 6 13

Cizelge 3.20. Kiitlece %7 GP2 ile farkli potansiyel uygulanarak yapilan EE g¢alismasi
(Akis hizt: 0,10 ml. sa-1)

KOD GP2 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
Yow/w Yow/w (ml. sah) (cm) (kV)

7GP2-1 7,00 0,00 0,10 6 13

7GP2-10 7,00 0,00 0,10 6 15

Cizelge 3.21. Kiitlece %7 GP2 ile farkli potansiyel uygulanarak yapilan EE ¢alismasi
(Akis hizt: 0,15 ml. sa-1)

KOD GP2 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
Yow/w %ow/w (ml. sa?) (cm) (kV)

7GP2-4 7,00 0,00 0,15 6 13

T1GP2-7 7,00 0,00 0,15 6 15
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Cizelge 3.22. Kiitlece %5 GP2 ile farkli potansiyel uygulanarak yapilan EE caligsmasi
(Ak1s hizt: 0,10 ml. sa-1)

KOD GP2 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
Yow/w Yow/w (ml. sa) (cm) (KV)

5GP2-1 5,00 0,00 0,10 6 13

5GP2-10 5,00 0,00 0,10 6 15

Cizelge 3.23. Kiitlece %7 GP1 ile farkli potansiyel uygulanarak yapilan EE c¢alismasi
(Akis hizi: 0,15 ml. sa-1)

KOD GP2 PS Akis hizi Mesafe Gerilim
Yow/w Yow/w (ml. sa) (cm) (KV)

5GP2-4 5,00 0,00 0,15 6 13

5GP2-7 5,00 0,00 0,15 6 15

33233 %7 GP2 (w/w) ile PS’nin Farkhh Derisimlerinde Hazirlanan
Karisimlardan Lif Uretimi Uzerine Tasarlanan Deneysel Parametreler

Cizelge 3.24. Kiitlece %7 GP2 ve farkli derisimlerde PS ile hazirlanan karisimlarin EE
deneysel ¢aligsma parametreleri

KOD GP2 PS Akis iz Mesafe Gerilim
YowW/wW YowW/w (ml. sat) (cm) (kV)
7GP2-7PS-1 7,00 7,00 0,10 6 13
7GP2-5PS-1 7,00 5,00 0,10 6 13
7GP2-3PS-1 7,00 3,00 0,10 6 13
7GP2-1,5PS-1 7,00 1,50 0,10 6 13
7GP2-0,8PS-1 7,00 0,80 0,10 6 13

Cizelge 3.25. Kiitlece %7 GP2 ve farkli derisimlerde PS ile hazirlanan karisimlarin 0,15
ml.sa akis hizinda lif iiretimi i¢in ¢alisilan deney parametreleri

KOD GP2 PS Akis hiza Mesafe Gerilim
Yow/w Yow/w (ml. sa) (cm) (KV)
T1GP2-7PS-4 7,00 7,00 0,15 6 13
7GP2-5PS-4 7,00 5,00 0,15 6 13
7GP2-3PS-4 7,00 3,00 0,15 6 13
7GP2-1,5PS-4 7,00 1,50 0,15 6 13
7GP2-0,8PS-4 7,00 0,80 0,15 6 13
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3.3.2.4 GP2 Polimerinin Liflerinden Seramik Lif Uretimi

Egrilmis PS ve GP2 lifleri bir tiip firin igerisinde 1s1l isleme tabi tutularak seramik
malzemeye doniistiiriiliip karakterize edildiler. Isil islem i¢in uygulanan 1sitma programi
su sekilde uygulanmigtir: 25°C’den 210°C sicaklhiga 2°/dak hizinda olacak sekilde
1sitilmaya baslandi ve 210°C'de 2 saat tutuldu. Daha sonra 210°C’den 1000°C sicakliga
5%dak hizla 1sitildilar ve 1000°C’de 2 saat tutularak ayni hizla sogumaya birakildilar.
Isil islem hava ortaminda yapildi. Wang Y ve ark., 2019 ; Peng C., Hwang C., 2020
uyguladigr 1s1l isleme benzer bir yol izlendi. Isil islem hava ortaminda yapildi. Wang Y
ve ark., 2019 uyguladig 1s1l isleme benzer bir yol izlendi. Elde edilen seramikler dijital,

optik mikroskop ve SEM goriintiileme ile karakterize edildiler.
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

PSK polimerleri, UV/Vis, FTIR, NMR ve TGA spektroskopi yontemleri ile analiz
edildiler. Bu analizler polimerlerin hava ortaminda kararliliklarinin diisiik olmasi nedeni
ile mutlaka yapilmasi gerekmektedir. Bu ¢alismada fiber calismalarina baslanmadan
polimerlerin bu analizler yapildi. Asagida ayr1 basliklar altinda verilen analizler

polimerlerin basari ile sentezlendigini gostermistir.
b) 3V
28V (PSC)
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Sekil 4.1. Polimerlerin spektroskopik yap1 analizleri

8V potansiyel uygulanarak sentezlenen ag orgiilii polikarbosilan polimerinin
UV/Vis spektrumlar1 Sekil 4.1°de verildi. Bu tiir polimerlerin ag yapili olduklarini
anlamak i¢in ilk yapilmasi gereken analizdir. Bu analiz, iiretimin dogru kosullarda
gergeklestigini gostermektedir.

Sekil 4.1°de verilen FTIR analizi de polimerin yapt analizini dogrulamaktadir.
Polimerin FTIR spektrumundan anlasildig tizere polimerik yapinin Si-C baglarindan
kaynakl1 titresimlerin cogunlukta oldugu agikea vSi-C : ~1077 ~885 (antisym), 772 cm™
(antisym), 665 cm™ (sym) pik degerlerinden anlasilmaktadir. Ayrica polimerik yapida
olan C-H pik gerilmeleri de vC-H : ~1390 cm ile siddetli olmayan vC-H:2970 (asym)
alifatik titresimler agikca goriilmektedir. FTIR spektrumunda vC=C : ~1635 cm™ (C=C
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gerilmeleri) vCH,=CHSi : ~3076 cm™” de CH,=CH-Si son grubunun yapisindaki C-H

titresimleri de goriildii.
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Sekil 4.2. Polimerlerin NMR analizleri

Bu tiir polimerlerde gozlenmesi gereken *H-NMR kaymalari su sekildedir: -0,1 ile
0,1 ppm aras1 Si-CH3’ ten; 0,9 ppm’ deki kii¢iik ve genis pik -CH3’ ten 1,1 ve 2,1 ppm’
de arasinda gozlenen pikler ise polimerlerde bulunan (-CH-), polikarbin kismindan; 3,5
ile 4,5 ve 5,0 ile 6,1 ppm arasindaki kaymalar SiHy (X=1-2) gruplarindan dolay1 olur.
LiAlIH4 eklenmesi ile klor atomlart ile hidrojen atomlari yer degistirmektedir ve SiHy
(x=1, 2, 3) olusmaktadir. Sekil 4.2°de verilen spektrumda bu pikler beklendigi {izere

goriildii. Polimerin kimyasal yapisi ile bire bir uyumlu bir sonug elde edildi.
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Sekil 4.3. Polimerlerin 1s1l analiz sonuglar1 (TGA)
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4.1. Polimerlerden Uretilen Liflerin Analizleri
4.1.1. Optimum Parametre Calismalar:

EE calismalar1 i¢im lif {iretimi ig¢in en uygun ¢dziiciiniin belirlenmesi igin
oncelikle PS ile ¢alisma yapildi. Uyar T. ve ark.,2008; Pattamaprom C. ve ark.,2006;
Jarusuwannapoom T. ve ark.,2005; Wannatong L. Ve ark., 2004 makaleleri incelendi.
Bu amacla, kiitlece %0,8, %5 ve %7 PS ¢ozeltileri kloroform, DMF, THF, ksilen,
tollien ¢esitli ¢oziiciilerde hazirland1 ve EE ile lif {iretilmesi i¢in ¢aligmalar yapildi.
PS’nin lif olarak tiretilebildigi en uygun ¢6ziicti karigimi belirlendi. 13, 15, 17 ve 20 kV
gerilimlerin hepsinde PS lif olusumu gozlendi. EE sirasinda toplama plakasinda 1yi bir
lif olusmasi igin ¢oziicliniin lif olustuktan sonra hizlica uzaklagsmasi gerekmektedir.
Yani toplayict levhanin yiizeyinin lif olusumu esnasinda ¢oziicli ile 1slanmamasi
gerekmektedir. Bu ancak uygun ¢o6ziiciiniin ve akis hizinin tespiti ile miimkiindiir.
Yapilan bu ¢alismada ¢6ziiciiniin plakada birikmemesi i¢in ¢ozelti akis hiz1 0,10 ve 0,15
ml.sa? olarak belirlendi. Bu akis hizlarinda lifler plakada birikmekte ve birikme hizi
yavas olmasi nedeni ile ¢oziici EE sirasinda yiiksek gerilim nedeni ile buharlasip
uzaklagmaktadir. Wang Y ve ark., 2019 ile Peng C., Hwang C., 2020, yaptiklart
calismalarda polikarbosilan polimerlerinin lif olusturabilmeleri igin EE ile lif
olusturabilen baska bir polimerin de kullanilmasi gerektigini bildirmislerdir.
Calismalarinda polikarbosilan polimerlerini PS polimeri ile birlikte kullanilarak EE
calismalart yapmislardir. Ayrica, polikarbosilan ve PS karisimi ig¢in en uygun
¢oziiciiniin DMF/ksilen karisimi (Wang Y ve ark., 2019 tarafindan yapilan ¢alismada
ise DMF/ksilen (3:7;v/v orani)) oldugunu bildirmislerdir. Bu ¢alismalarda kullanilan
deneysel yaklasimlar incelenerek bu tez icin bir lif {iretme deney serisi tasarlandi. Tez
kapsaminda yapilan ¢alismalar GP1 ve GP2 polimerlerinin de lif halinde elde edilmeleri
i¢cin bir polimere ihtiya¢ oldugunu gdstermistir. Bunun i¢in, polistiren (PS) polimeri
secilmis olup oOncelikle uygun ¢oziicli/coziicii karigimi se¢imi deneysel calismalar
sonucunda belirlendi. GP1 ve GP2’ nin PS ile olan karisimlari i¢in en uygun ¢oziiciiniin
DMF/ksilen (v/v;3/2) karisimi olarak belirlendi. Diger calismalardan farkli olarak
DMF’nin hacimce oranin ksilenden daha fazla alinmasi ile polimer ¢6ziicli karisiminin
iletkenligi ve polaritesi artmakta ve ayrica polimer liflerin toplayici plakalarda olustugu

goriildii. Sonrasinda optimum EE kosullar icin akis hizi, gerilim ve toplayici plaka
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mesafesi belirlendi. Optimum kosullar {izerine yapilan ¢aligsmalar ayr1 bagliklar halinde

tezin ilerleyen boliimlerinde verilmistir.

4.1.2. GP1 ve PSile Yapilan Optimum EE Lif Uretme Calismalarimin Sonuclari

Tezin “Materyal ve Yontem (3. Boliim)” basligi altinda verildigi iizere GP1
polimeri ile bir¢cok deneysel ¢calismalar ¢izelgelerde sunulan kosullarda yapildi. GP1 ve
PS polimer karisimindan iiretilen liflerin analizleri yapilarak optimum EE kosullart
belirlendi. Analiz sonuglar1 Sekil 4.4 — 4.14’te verilmistir. Sekil 4.4 — 4.11°de esit
derisimlerde hazirlanmis GP1/PS karisiminin sonuglar verilmistir. Sekil 4.12 — 4.14°te

farkli derisimlerde hazirlanmis GP1/PS karigimlarinin analiz sonuglari verilmistir

Sekil 4.4. 5GP1-5PS kodlu 6rnekle yapilan EE ¢aligmalarinin dijital, optik ve
SEM goriintiileme sonuglari; EE sirasinda jet olusumu (d), Al folyo tlizerinde 5GP1-
5PS-1 kodlu 6rnegin lifleri(a), optik (b) ve polarize (¢) mikroskop altinda lif goriintiisii,
SEM goriintiileri (g,h,1); Al folyo tizerine %35 PS igeren ¢ozelti ile tiretilen lifler (d),
optik (e)mikroskop altinda lif goriintiisii

EE caligmalarinda lif {retim parametrelerinden biri olan toplayici plaka

mesafesinin belirlenmesi gerekmektedir. Cizelge 3.3’te verilen deneysel kosullarda
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GP1/PS karisimindan EE ile lif {iretme ¢aligmalart yapilmistir. Toplayici plaka mesafesi
olarak 6, 11 ve 16 cm olacak sekilde ¢alisma yapilmistir. Toplayict plaka mesafesi 11 ve
16 cm olmasi halinde EE sirasinda olusan jet plakanin biitiin yilizeyine diizensiz olarak
birikmekte ve biriktirme siiresi de ¢ok uzamaktadir. Ancak liflerin plaka mesafesi 6 cm
oldugunda basar1 ile biriktirilebildigi gézlenmis olup analiz sonuglar1 Sekil 4.5 ve Sekil
4.7°te verilmistir. SEM ve dijital goriintiilerden anlasildigr tizere GP1/PS karisimindan
toplayict plakanin 6 cm mesafede olmasi halinde liflerin basarili bir gekilde

toplanabildigi goriilmektedir.

SGP1-5PS-1 ~ 5GP1-5PS-2 5GP1-5PS-3
- A —— ;

Sekil 4.5. Kiitlece %5 GP1ve %5 PS ¢ozeltisi (Cizelge 3.3 deney kosullari) ile
yapilan EE c¢alismasinda toplayict plaka mesafesinin lif yapisina etkisinin goriintiileme
sonuglar1 ve oksidasyon islemi sonrast mikroskop yardimiyla goriintiilenen liflerin
yapist: 5GP1-5PS-1 i¢in dijital ve SEM goriintiileri (a,c), SGP1-5PS-2 i¢in dijital ve
SEM goriintiileri (b,e) ve SGP1-5PS-3 igin dijital ve SEM goriintiileri (c,f)
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Uygulanan potansiyel veya gerilim EE ile lif liretim ¢aligmalarinda belirlenmesi
gereken Onemli bir parametredir. Cizelge 3.4 ve Cizelge 3.4’te verilen deneysel
kosullarda GP1/PS karisimindan EE ile lif liretme c¢alismalar1 yapilmistir. Yapilan
bir¢ok deneme sonunda uygulanan gerilim 13, 15, 17 ve 20 kV olarak tasarland1 ve bu
parametre calisildi. 15, 17 ve 20 kV potansiyellerinde ¢alisildiginda EE sirasinda olusan
jet plakanin biitiin yiizeyine ince bir film gibi olarak birikmektedir. Potansiyel degeri
arttikga sagilma artmaktir. Ancak plaka mesafesi 6 cm ve uygulanan potansiyel 13 kV
oldugunda liflerin basan ile biriktirilebildigi gézlenmis olup SEM ve dijital goriintiileri
Sekil 4.6’da verilmistir.(Sekil 4.6-f-i,-m’den anlasildig1 tizere 15,17 ve 20 kV
degerlerine gittikge lif yapist bozulmaktadir. Ayrica, Sekil 4.7° da bu deneysel
calismada elde edilen lifler i¢in birkag SEM goriintiisii daha verilmistir. Sekil 4.6 ve

Sekil 4.7 birbirini destekleyen iki sonug olarak goriilmektedir
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5GP1-5PS-1 5GP1-5PS-10 5GP1-5PS-11 5GP1-5PS-12

Sekil 4.6. Kiitlece %5 GP1ve % 5PS ¢ozeltisi (Cizelge 3.4 deney kosullar) ile
yapilan EE ¢alismasinda uygulanan potansiyelin lif olusumuna etkisinin ve liflerin
oksidasyonu sonrasi olusan materyalin goriintiileme sonuglari: 5GP1-5PS-1 igin dijital
ve SEM goriintiileri (a,e), 5GP1-5PS-10 igin dijital ve SEM goriintiileri (b,f), 5GP1-
5PS-11 i¢in dijital ve SEM goriintiileri (c,g), 5GP1-5PS-12 i¢in dijital ve SEM
goriintiileri (d,h)
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SGP1-5PS-4 5GP1-5PS-5 __5GP1-5PS-6

Sekil 4.7. Kiitlece %5 GP1ve %5 PS ¢ozeltisi (Cizelge 3.5 deney kosullari) ile
yapilan EE ¢alismasinda akig hiz1 artisi ile toplayici plakanin mesafesinin etkisinin ve
liflerin oksidasyonu sonrasi olusan materyalin goriintiileme sonuglari:5GP1-5PS-4 i¢in

dijital ve SEM goriintiileri (a,d), 5GP1-5PS-5 i¢in dijital ve SEM goriintiileri (b,e),
5GP1-5PS-6 i¢in dijital ve SEM goriintiileri (c,f)

47



SGP1-5PS-4 5GP1-5PS-7 5GP1-5PS-8 5GP1-5PS-9

Sekil 4.8. Kiitlece %5 GP1ve %5 PS ¢ozeltisi (Cizelge 3.6 deney kosullari) ile
yapilan EE c¢aligmasinda uygulanan gerilimin etkisinin goriintiileme sonuglari: 5GP1-
5PS-4 i¢in dijital ve SEM goriintiileri (a,b), 5GP1-5PS-7 i¢in dijital ve SEM goriintiileri
(c,d), 5GP1-5PS-8 i¢in dijital ve SEM goriintiileri (e,f), 5GP1-5PS-9 i¢in dijital ve SEM
gortintiileri (g,h)

Uygulanan gerilim 13 kV ancak akis hiz1 0,15 ml.sa™ olarak Cizelge 3.5’¢ gore
yapilan deneylerin sonuglari Sekil 4.7°de verilmistir. Sekil 4.9 —g, -h ve —1’den
anlasildigr iizere akis hizi arttirilip mesafe de arttirilirsa ayni sekilde lif olusumu
gozlenmektedir. Ancak, Sekil 4.9 —a ve —g’den de anlasildif: iizere akis hiz1 0,15 ml.sa™
olacak sekilde arttinnldiginda ayni sekilde toplayici plaka mesafesi 6 cm olarak
konumlandirildiginda hem toplanan lif miktar1 ¢ok daha fazla hem de lif ¢ap1 daha
belirgin bir sekilde daha kiicliktiir. Ayn1 yaklagimla Cizelge 3.6’da verilen deneysel
kosullarda Iif tiretimi yapildi ve analizleri yapilarak Sekil 4.8.’da sunuldu. Cizelge
3.6’da akis hiz1 0,15 ml.sa™ ve toplayic1 plaka mesafesi 6 cm olarak belirlenerek 13, 15,

17 ve 20 kV gerilimlerinde lif liretme ¢alismalar1 yapildi.
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Sekil 4.9. Kiitlece %5 GP1ve %5PS ¢ozeltisi (Cizelge 3.3; 3.4; 3.5; 3.6 deney
kosullar1) ile yapilan EE ¢alismasinda farkli akis hizlarinda uygulanan gerilimin
etkisinin goriintiileme sonuglar1

Sekil 4.8 ve Sekil 4.9°dan anlasildigi iizere akis hizi 0,15 mlsa? olarak
arttirlldiginda toplayict plaka mesafesinin 0,10 ml.sa-1 akis hizinda oldugu gibi 6 cm
olmast halinde daha fazla lif toplanmaktadir. Ayrica daha yliksek akis hizinda
uygulanan gerilimin arttirtlmasi ile toplayici plakanin biitiin ylizeyine sa¢ilma olmakta
ve lif toplayic1 plakanin biitiin ylizeyini kaplamaktadir. Uygulanan gerilimin etkisi Sekil
4.6 ve Sekil 4.8 SEM goriintiilerinden agikga goriilmektedir.
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Polimer Lif 5GP1-5PS-1 Seramik Lif

Sekil 4.10. Cizelge 3.4. deney kosullarinda iiretilen SGP1-5PS-1 kodlu lifin
dijatali (a,g ) optik (b) ve polarize (c) mikroskop ile SEM analizi (d,e,f), 210°C’de
oksitlenen lifin optik (h) ve polarize (1) mikroskop ile ve bu 6rnekten tiretilen
seramiklerin dijitsli (i) optik (j) ve polarize (k) mikroskop ile SEM analizi (I,m,n)
sonuglari

Kiitlece %5 esit derisimlerde hazirlanan GP1 ve PS polimerleri ile yapilan bu
calismada EE ile lif {iretmek i¢in optimum kosullar yapilan analizler (Sekil 4.4 — 4.9)
1s1ginda belirlendi. Buna gore kiitlece %5 GP1 ve %5 PS karisimindan lif liretmek igin
uygulanacak gerilimin 13 kV, akis hizinin 0,10 ml.sa™ ve toplayici plaka uzakligmin 6
cm olarak alinmasi halinde tekrar edilebilir bir lif tiretimi saglanabilecektir. Bu nedenle,
13 kV gerilimde ve 6 cm toplayict plaka mesafesinde olmak iizere farkli akis hizlarinda
tiretilen lifleri goriintiileme sonuclar1 Sekil 4.10 ve Sekil 4.11°te verilmistir. Sekil 4.12
‘te SGP1-5PS-1 ve 5GP1-5PS-4 6rnekleri gerilimin 13 kV toplayici plaka uzakliginin 6

cm sirastyla akis hizimin 0,10 mlsa®ten 0,15 mlsale arttirlmasi sonuclari
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polimerlerin, oksitlenmis polimer liflerin ve hava ortaminda firinlanarak iiretilmis
seramiklerin optik ve polarize mikroskop goriintileri ile SEM goriintiileri
karsilagtirillmistir. Ayn1 zamanda yine Sekil 4.12 ‘te 5GP1-5PS-4 ve 5GP1-5PS-7
ornekleri toplayici plaka uzakliginin 6 cm akis hizinin 0,15 ml.sa>’e gerilimin sirasiyla
13 kV , 15 kV arttirtlmast sonuclar1 polimerlerin, oksitlenmis polimer liflerin ve hava
ortaminda firlanarak {iretilmis seramiklerin optik ve polarize mikroskop goriintiileri
ile SEM goriintiileri karsilagtirnlmistir.  Verilen analiz sonuglart incelendiginde
polimerlerin, oksitlenmis polimer liflerin ve hava ortaminda firinlanarak iiretilmis
seramiklerin optik ve polarize mikroskop goriintiileri ile SEM goriintiileri 2 ayr1 sekil

icerisinde ve ayrica Sekil 4.12 ‘te derlenmistir.

Polimer Lif 5GP1-5PS-4 Seramik Lif

Sekil 4.11. 5GP1-5PS-4 kodlu Cizelge 3.5 deney kosullarinda iiretilen liflerin
dijital (a) ile SEM analizi (b,c,f), 210 °C “de oksitlenen lifin optik (d) ve polarize (e)
mikroskop ile bu 6rnekten iiretilen seramiklerin dijital (g) ile optik (h) ve polarize (1)

mikroskop ile SEM analizi (i,j,k) sonuglari
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5GP1-5PS-1 Polimer Lif Seramik Lif

SGP1-5PS-4  Polimer Lif Seramik Lif

5GP1-5PS-7 Polimer Lif Seramik Lif

Sekil 4.12. 5GP1-5PS-1; 5GP1-5PS-4; 5GP1-5PS-7 kodlu liflerin dijital (a,b,c) ile
SEM analizi (d, e, f)ve bu drneklerden iiretilen seramiklerin optik (g,h,1) ve polarize (i,
J, K) mikroskop ile SEM analizi (I, m, n) sonuglari

4.1.3. Sadece GP1 Polimeri ile Lif Uretimi

Bu ¢alismada, PS polimeri kullanilmadan yani sadece GP1 polimeri kullanilarak
lif diretimi ¢alisildi. GP1 polimerinin ¢dzeltileri kiitlece %2, %5 ve %7 derisimlerinde
olacak sekilde hazirland1 (Cizelge 3.7, Cizelge 3.8, Cizelge 3.9 ve Cizelge 3.10).
Derisimin, uygulanan gerilimin, toplayici plaka mesafesinin ve akis hizinin lif

olusumuna etkisi incelendi.
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Caligma-1 Calisma-2
5GP1-1 7GP1-1 7GP1-1
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Sekil 4.13. Kiitlece %2, %5, %7 GP1 (Cizelge 3.7 ve Cizelge 3.8) ile yapilan EE
¢aligsmasinda uygulanan akis hizinin etkisi SEM (x500) gériintiileme sonuglari.

7GP1-1 7GP1-10

Sekil 4.14. Kiitlece %7 GP1 (Cizelge 3.9 ve Cizelge 3.10) ile yapilan EE
caligmasinda uygulanan akis hizinin belli aralikta gerilim arttirilarak SEM (x500)
gorilintiilleme sonuglari
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Sekil 4.15. %5 GP1 ile Al-folyo iizerinde EE iiretilen liflerin dijital fotograf
gortintiileri: ilk giin (a) ti¢iincii giin(b) 1 ay sonra (¢), %7 GP1 EE iiretilen liflerin
ticlincii giin (d) bir hafta sonra (e) 3 ay sonra (f)

Sekil 4.13 ve Sekil 4.14 incelendiginde GP1 polimerinden Cizelge 3.7, Cizelge
3.8, Cizelge 3.9 ve Cizelge 3.10°da verilen kosullarda lif {iretimi yapilamamaktadir.
Bununla birlikte, Sekil 4.15 incelendiginde GP1 polimeri Al-folyo iizerinde

biriktirildiginde Al-folyoyu korozyona ugratmakta ve zamanla folyonun oksitlenmesine
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neden olmaktadir. Bu ayrica polimerin bozunmast ile sonuglanmaktadir. Bu
nedenlerden dolayr GP1 polimeri lif olusturabilen ve Al-folyo ile dogrudan veya
temasin1 engelleyecek bir polimer olan PS ile kullanmildi. Cizelge 3.3, Cizelge 3.4,
Cizelge 3.5 ve Cizelge 3.6’da verilen kosullarinda ve ortamda PS polimeri varliginda lif

tiretimi yapilabildigi Sekil 4.4. — 4.9’ten anlasilmaktadir.
4.1.4. %7 GP1 (w/w) ve Farkh % Derisimlerde PS Polimeri ile Lif Uretme

Tez kapsaminda GP1 polimeri ve PS ile esit ve farkli derisimlerde Grnekler
hazirlanarak EE ile lif {iretimi ¢alisildi. Calisma sonucunda sadece GP1 polimeri
kullanildiginda lif olusumunun gézlenmedigi sonucu varildi. Farkli derisimlerde PS ile
karisimlarindan ise 13 kV potansiyelde, 0,10 ve 0,15 ml.sa® akis hizlarinda ve 6 cm
toplayict plaka mesafesinde polimerlerden lif {iretimi basarili bir sekilde yapildig:
goriildii. Belirlenen EE kosullarinda PS derisiminin azaltilmasinin lif olusumuna veya
lif morfolojisine etkisi de incelendi. Bu amagla GP1 derisimi %7 olarak sabitlendi ve PS
derisimi ise %7, %5, %3, %1,5 ve %0,8 olarak hazirlanarak EE ile lif iiretimi ¢alisildi.
EE kosullart Cizelge 3.11 — 3.15’te verildi. Bu kosullarda iiretilen lifleri ve seramik
liflerin analiz sonuglar1 Sekil 4.16 — 4.23’da verilerek bu kosullarda da polimer liflerinin

iretilebildigi ve baz1 kosullarda da seramik liflerin olustugu gosterildi.
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Polimer Lif

Sekil 4.16. Kiitlece %7 GP1 ve farkli %PS derisimleri (Cizelge 3.11 ve akis hizi

0,10 ml/sa) ile yapilan EE galismasinin goriintiileme sonuglari: ai, by, c1, di ve e1 GP1

liflerinin dijital fotograf goériintiileri; a2, bz, C2, d2 ve e2 GP1 liflerinin optik mikroskop

goriintiileri; as, bs, c3, d3 ve es GP1 liflerinin polarize 151k optik mikroskop goriintiileri;
as, Da, Ca, da ve e4 ise GP1 liflerinin SEM goriintiileri
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Seramik Lif

e

Sekil 4.17. Kiitlece %7 GP1 ve farkli %PS derisimleri (Cizelge 3.1 ve akis hiz
0,10 ml/sa) ile yapilan EE ¢aligmast ile iiretilen seramiklerin goriintiileme sonuglari: ai,
b1, €1, d1 ve e1 GP1 liflerinden iiretilen seramik liflerin dijital fotograf goriintiileri; ao,
b2, €2, d2 ve e2 GP1 liflerinden firetilen seramik liflerinin optik mikroskop goriintiileri;
as, bs, ¢3, d3 ve e3 GP1 liflerinden iiretilen seramik liflerinin polarize 151k optik
mikroskop goriintiileri; as, b4, C4, ds ve e4 GP1 liflerinden iiretilen seramik liflerinin
SEM goriintiileri
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Polimer Lif

Sekil 4.18. Kiitlece %7 GP1 ve farklt %PS derisimleri (Cizelge 3.12 ve akis hiz1

0,15 ml/sa) ile yapilan EE ¢alismasinin goriintiileme sonuglar1: ai, by, ¢1, d1 ve e1 GP1

liflerinin dijital fotograf goriintiileri; az, bz, Cz2, d2 ve e2 GP1 liflerinin optik mikroskop

goriintiileri; as, bz, €3, d3 ve es GP1 liflerinin polarize 151k optik mikroskop goriintiileri;
as, ba, Ca, da ve es ise GP1 liflerinin SEM goriintiileri
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Sekil 4.19. Kiitlece %7 GP1 ve farkl %PS derisimleri (Cizelge 3.12 ve akis hiz
0,15 ml/sa) ile yapilan EE caligsmasi ile tiretilen seramiklerin goriintiileme sonuglari. az,
b1, €1, d1 ve e1: GP1 liflerinin dijital fotograf goriintiileri; az, b2, €2, d2 ve e2 GP1
liflerinden tiretilen seramik liflerinin optik mikroskop goriintiileri; a3, bs, C3, d3 ve e3
GP1 liflerinden iiretilen seramik liflerinin polarize 151k optik mikroskop goriintiileri; as,
ba, C4, da ve es ise GP1 liflerinden iiretilen seramik liflerinin SEM goriintiileri
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Kiitlece %7 GP1 polimerinin %7, %5, %3, %1,5 ve %0,8 PS ile hazirlanan
karigimlarinin EE ile hazirlanmig liflerinin goriintiilleme sonuglar1 Sekil 4.16 Sekil
4.18’da verildi. PS derisimi azaldikga lifin kalinlig1 arttig1 gozlemlendi. Sonuglar, biitiin
bu derisim araliklarinda polimer karigimlarindan lif tiretilebildigini géstermistir. Bunun
yaninda bu liflerden iiretilen seramiklerin de goriintiileme sonuglar1 Sekil 4.17 ve Sekil
4.19°da verilerek polimer lif morfolojisi ile karsilagtirildi. Polimer karigiminda PS
derisiminin seramik morfolojisini etkiledigi sonucuna varildi. Farkli akis hizlarinda
tiretilen polimer liflerden elde edilen seramiklerin morfolojisinin bu EE akis hizina bagli
olarak degistigi sonucuna varilmistir. EE ile sadece GP1 polimeri kullanilarak lif
tiretimi yapilamadigl i¢in PS eklenerek GP1 liflerinin dolayli {iretimi yapilabildi.
Yapilan bu calismada en diisiikk derisimlerde PS katkis1 ile GP1 lif iiretimi i¢in
caligsmalar yapild1 ve kiitlece %0,8 PS karisimin da bile lif tiretmenin miimkiin oldugu
tespit edildi. Bu nedenle GP1 polimeri en az %0,8 PS ile karisimi1 hazirlanmasi halinde
liflerinin {iretilebilecegi gosterildi. Bu lifler hava ortaminda 1s1l igleme tabi tutularak

seramik malzemeye doniistiiriildii (Sekil 4.20 — 4.23).

7GP1-0,8PS-1

Sekil 4.20. Diisiik PS derisimine sahip 7GP1-0,8PS-1 (Cizelge 3.11, akis hiz1:
0,10 ml/sa) kodlu 6rnekle yapilan EE sirasinda olusan jetin ve olusan lifin dijital
fotograf goriintiisii (a,b); Diisiik PS derisimine sahip 7GP1-0,8PS-4 (Cizelge 3.12. akis
hiz1: 0,15 ml/sa) kodlu 6rnekle yapilan EE sirasinda olusan jetin ve olusan lifin dijital
fotograf goriintiisii (c,d)
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Choi S-H., Youn D-Y. ve ark, 2011 tarafindan PVP derisimi sabit tutulup, diisiik
molekiil agirlikli PKS derisimi (kiitlece %10-30) arttirilarak yapilan ¢aligmada PSK
derisimi arttik¢a lif capinin arttig1 yani kalinlastigi gézlenmis oldugunu bildirmislerdir.
Bu tez kapsaminda yapilan ¢alismada PSK derisimi (%7 GP1) sabit tutulup PS derisimi
(kiitlece %7, %S5, %3, %1,5 ve %0,8) azaltilmistir. Sonug olarak PS derisimi azaldikca
polimer liflerin kalinliginin arttigi goriilmiistir (Sekil 4.16 ve Sekil 4.18). Ayrica akis
hiz1 artig1 0,10 ml/sa’den 0,15 ml/sa’e arttirildiginda polimer liflerde kalinlasma oldugu
goriintliileme sonuglar ile gosterilmistir. Ayrica akis hizi artis1 0,10 ml/sa ile yapilan EE
calismasi ile dretilen SiO» seramik lif kalinligmmin PS derisimi azladik¢a arttigi
goriilmiistiir (Sekil 4.17.). Ancak, akis hiz1 0,15 ml/sa olan EE ¢alismalarindan iiretilen
seramiklerde lif yapilar1 gozlendigi halde PS derisimi azaldik¢a seramik lif morfolojisi
bozulmaktadir (Sekil 4.19.). En diistik PS ile yapilan ¢alismalar 7GP1-0,8PS-1 ve -4;
seramikler ise STGP1-0,8PS-1 ve -4 kodlu ¢alismalar Sekil 4.20, Sekil 4.21, Sekil 4.22,
Sekil 4.23 incelenmistir.

Polimer Lif
7GP1-0.8PS-1

7GP1-0,.8PS-4

Sekil 4.21. Diisiik PS derisimine sahip 7GP1-0,8PS-1 (Cizelge 3.11, akis hiz1:
0,10ml/sa) kodlu 6rnekle yapilan EE c¢alismasinda iiretilen lifin dijital fotograf
goriintiisii (a), polimer liflerin polarize 151k optik mikroskop goriintiileri (b,c), diisiik PS
derigimine sahip 7GP1-0,8PS-4 (Cizelge 3.12, akis hizi: 0,10 ml/sa) kodlu 6rnekle
yapilan EE ¢alismasinda iiretilen lifin dijital fotograf goriintiisii (d), polimer liflerin
polarize 151k optik mikroskop goriintiileri (e,f)
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Sekil 4.22. Kiitlece %7 GP1 (Cizelge 3.9 akis hiz1 0,10 ml/sa ) 7GP1-1 kodlu
ornege yapilan EE calsmasinda iiretilen lifin SEM (a,b) goriintiileme sonuglari ve
kiitlece %7 GP1 igeren diisiik PS derisimine sahip 7GP1-0,8PS-1 (Cizelge 3.11 akis hiz1
0,10 ml/sa) kodlu 6rnege yapilan EE ¢alismasinda {iretilen lifin SEM (¢,d) goriintiileme
sonuglar ve karsilastirilmasi; Kiitlece %7 GP1 (Cizelge 3.10 akis hiz1 0,15 ml/sa )
7GP1-4 6rnege yapilan EE calismasinda iiretilen lifin SEM (e,f) goriintiileme sonuglari
ve kiitlece %7GP1 igeren diisiik PS derisimine sahip 7GP1-0,8PS-4 (Cizelge 3.12 akis
hiz1 0,15 ml/sa ) kodlu 6rnege yapilan EE ¢aligsmasinda iiretilen lifin SEM (g,h)
goriintliileme sonuclar ve karsilagtirilmasi

%5 PS ¢ozeltisinden EE ile iiretilen liflerin goriintiileme sonuglar1 Sekil 4.5°te
verilmisti. Bu sonuglar ile %5 GP1 ve %35 PS karisimindan EE ile Al folyo iizerinde
toplanan liflerin karsilastirilmasi yapildiginda, lif desenlerinde bir benzerlik oldugu
goriilmistiir. Her ikiside oriimcek agmma benzemektedir. Fakat %5 GP1 ve %5 PS
karisimindan elde edilen liflerin morfolojisi sade %5 PS bulunan liflerin

morfolojisinden (deseninden) farkli olmaktadir. Yani, %5 GP1 ve %5 PS karisimindan

oriimcek agini andiran sarmal yapi olusturmustur. PS ile yapilan EE c¢aligmalarinda
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olulan jet esnek bir jettir yani toplayict plakada lif olarak uzayabilmektedir. Ancak, PS
ve GP1 polimerleri aym1 ¢ozeltide iken PS’de gozlemlenen esnek jet olusmamak daha
gergin bir jet olusmaktadir. Bu nedenle karisimin EE sirasinda Al Plaka tizerinde bir lif
toplanmasindan ¢ok olusan jetin kivrila kivrila sarmal ag orgiili olarak ve pamuk
benzeri bir yapida toplanmaktadir. SGP1-5PS-1 kodlu 6rnekten {iretilen liflerin yapisi
orlimcek agina benzer ve sarmal lif olarak goriilmektedir.

%7 GP1 ve farkli derisimlerde PS kullanilarak {iretilen liflerin dijital, optik
mikroskop ve SEM goriintiilleme sonuglar Sekil 4.16°de verildi. Goriintiileme analizleri
liflerin Al plaka {izerine toplanmasindan ¢ok SGP1-5PS-1 kodlu 6rnekte oldugu sarmal
ag orgilii olarak ve pamuk benzeri bir morfoloji elde edilmistir. 7GP1-7PS-1, 7GP1-
5PS-1, 7GP1-3PS-1, 7GP1-1,5PS-1, 7GP1-0,8 PS-1 kodlu orneklerde de liflerin
oriimcek ag1 gibi yayildig ve sarmal yapida olustuklar1 goriilmektedir. Choi S-H., Youn
D-Y. ve ark, 2011, tarafindan yapilan ¢alismalarda hareli desenlerden bahsetti. Hareli
desenler lif ¢evresinde inceli kalinli lif yapilarinin bulunmasi durumudur (Sekil 4.16 —
19). En disik PS derisimli 7GP1-0,8PS-1 ve -4 kodlu orneklerin polarize optik
mikroskop ve SEM goriintiilemele sonuglar1 liflerin hareli desenli morfolojiye sahip
oldugu farkedilmistir (Sekil 4.20 — 4.23).

Sekil 4.22°de sade GPI1 ile GP1 ve diisiik PS karigimlart ile iiretilen polimer
liflerin SEM goriintiilerindeki benzerligin nedeni olarak GP1 polimerlerinin lif
olusturmak {iizere yeterince esneyememesi ve kisa mesafeli jet olusturmasindan

kaynaklandig1 diistiniilmektedir.
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Seramik Lif

S7GP1-0,8PS-1 S7GP1-0.8PS-4

Sekil 4.23. Diisiik PS derisimine sahip 7GP1-0,8PS-1 (Cizelge 3.11 akis hiz1:
0,10ml/sa) kodlu 6rnekle yapilan EE c¢aligsmasinda iiretilen lifden elde edilen (S7GP1-
0,8PS-1) kodlu seramik liflerin polarize 151k optik mikroskop goriintiileri (a,b) ve
seramik lifin SEM goriintiileri (c,d); Diisiik PS derisimine sahip 7GP1-0,8PS-4 (Cizelge
3.12, akis hizt: 0,10 ml/sa) kodlu 6rnekle yapilan EE caligmasinda iiretilen lifden elde
edilen (S7GP1-0,8PS-1) kodlu seramigin polarize 151k optik mikroskop goriintiileri (e,f)
ve seramigin SEM goriintiileri (g,h)

4.1.5. %7 GP1 (w/w), %3 PS Cozeltisine %1,5 Tween Polimeri Eklenmesi ile
Yapilan Lif Uretme Cahsmalar:

GP1 polimerinden EE ile lif iiretiminde PS yaninda Tween eklenerek lif ve seramik

morfolojisi incelendi. Tween eklenmesi ile hem polimer hem de seramik lif morfolojisi
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degisti. Tween hem PS yerine GP1 polimerinden lif {iretimi i¢in hem de seramik

morfolojisinin kontrolii i¢in kullanilabilecegi anlasildi (Sekil 4.24 — 4.26).

Polimer Lif
7GP1-3PS-1

Sekil 4.24. Kiitlece %7 GP1, %3PS ve %1,5 Tween karigimi (Cizelge 3.13 ve akis
hiz1 0,10 ml/sa) EE galismasi ile tiretilen liflerin optik ve polarize 151k optik mikroskop
ile SEM goriintiileme sonuglari: Tween eklenmeyen 7GP1-3PS-1 polimer liflerin optik
(@) ve polarize 151k optik mikroskop (b) ile SEM goriintiileri (¢,d) sonuglari ile derisimi
kiitlece %1,5 Tween ilaveli 7GP1-3PST-1kodlu 6rnegin EE ile iiretilen polimer liflerin

optik (e) ve polarize 151k optik mikroskop (f) ile SEM goriintiileri(g,h) sonuglar
karsilagtirmast
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Seramik Lif
S7GP1-3PS-1
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Sekil 4.25. Kiitlece %7 GP1, %3PS ve %1,5 Tween karisimi (Cizelge 3.13 ve akis
hiz1 0,10 ml/sa) EE ¢alismasi ile tiretilen liflerden elde edilen seramik liflerin optik ve
polarize 151k optik mikroskop ile SEM goériintiileme sonuglari: Tween eklenmeyen
S7GP1-3PS-1 seramik liflerin optik (a) ve polarize 1s1k optik mikroskop (d) ile SEM
goriintiileri (b,c,e,f) sonuglari ile derisimi kiitlece %1,5 Tween ilaveli STGP1-3PST-1
seramik liflerin optik (g) ve polarize 151k optik mikroskop (i) ile SEM goriintiileri
(h,1,j,k) sonuglart karsilastirmasi

Tween-80 (Emiilgator) ilave edilmesi ile kangimin  yiizey  gerilimi
diigiiriilmektedir. Sekil 4.24’te 7GP1-3PS-1 kodlu ve Tween katilmig 7GP1-3PST-1
kodlu 6rneklerin akis hiz1 0,10 ml/sa olan EE ile elde edilen liflerinin optik mikroskop,
polarize 151k optik mikroskop ve SEM goriintileri verilmistir. Bu goriintiiler

incelendiginde liflerin daha ince hareli desenli oldugu goriildii. Bu polimer liflerden
tiretilmis S7TGP1-3PS-1 ve S7TGP1-3PST-1 kodlu seramik liflerin gériintiileme analizleri
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Sekil 4.25’te verilmis olup goriildiigii izere emiilgator ilavelisi ile lif capr azalmaktadir.
Tween-80 katilmis polimer liflerden iiretilmis olan S7GP1-3PST-1 kodlu seramigin lif
capimin 7/GP1-3PST-1 kodlu polimer liflerin ¢aplarindan daha biiyiik oldugu goriildii.

Polimer Lif
7GP1-3PS-4

Sekil 4.26. Kiitlece %7 GP1, %3PS ve %1,5 Tween karisimi (Cizelge 3.14 ve akis
hiz1 0,15 ml/sa) EE c¢alismasi ile iiretilen liflerin optik ve polarize 1s1k optik mikroskop
ile SEM goriintiileme sonuglari: Tween eklenmeyen 7GP1-3PS-4 polimer liflerin optik
(a) ve polarize 151k optik mikroskop (b) ile SEM goériintiileri (c,d) sonuglar ile derisimi
kiitlece %1,5 Tween ilaveli 7GP1-3PST-4 kodlu 6rnegin EE ile tiretilen polimer liflerin

optik (e) ve polarize 151k optik mikroskop (f) ile SEM goriintiileri (g,h) sonuglar
karsilastirmasi

Sekil 4.26’te 7GP1-3PS-4 kodlu ve Tween katilmis 7GP1-3PST-4 kodlu
orneklerden akis hiz1 0,15 ml/sa olan EE ile elde edilen liflerin optik mikroskop,

polarize 151k optik mikroskop ve SEM goriintiileri verilmistir. Goriintiileme sonuglari
Tween katilmis karigimdan {iretilen liflerin daha ince hareli desenli oldugu goriildii.
Sekil 4.27°de verilen S7TGP1-3PS-4 ve S7GP1-3PST-4 seramiklerinin goriintiileme
sonuglarina gore Tween-80 ilavesi seramik lif ¢apim azaltmaktadir. Ayrica Tween-80
katilmig polimer liflerden (7GP1-3PST-4 kodlu ornekten) iiretilmis S7GP1-3PST-4
kodlu seramik liflerin 7GP1-3PST-4 kodlu polimer life gore lif caplarmin arttigi
goriildii. Ayrica S7TGP1-3PST-4 ve S7TGP1-0,8PS-1 kodlu seramik liflerin goriintiileme
sonuglarina gore liflerin morfolojilerinin benzedigi goriilmiistiir (Sekil 4.23). Sekil
4.27°te Tween ekli 7GP1-3PST-4 ve 7GP1-3PST-7 kodlu 6rnekler i¢in goriintiileme

sonuglar1 verilmistir. Bu orneklerle EE yapilan ¢alismada akis hizi 0,15 ml/sa olarak
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alimmuis olup gerilim 13 kV’dan (7GP1-3PST-4) 15 kV’a (7GP1-3PST-7) arttirildiginda
liflerin daha ince yapida oldugu goriildii.

Gerilim 13 kV (7GP1-3PST-4)’dan 15 kV (7GP1-3PST-7)’a arttirilmasi ile
birlikte SEM goriintiilerinin 7GP1-0,8PS-4 kodlu polimer life ait desene benzedigi
gozlemlendi (Sekil 4.21 — 4.22).

Sekil 4.27°de STGP1-3PST-4 kodlu 6rnegin goriintiileme sonuglar incelendiginde
capraz baglardan dolay1 dallanmalarin oldugu ve ag orgiilii seramik liflerin olustugu
goriilmektedir. Ancak, S7TGP1-0,8PS-4 kodlu 6rnegin analizinde (Sekil 4.23) seramik lif
goriilmemesine ragmen S7GP1-0,8PS-1 kodlu oOrnekte seramik lif gozlemlenmistir.
Fakat akis hiz1 artarken seramik lif morfolojilerinde bir degisme oldugu gézlemlendi
(Sekil 4.19). 7GP1-3PST-7 kodlu 6rnekten iiretilen S7TGP1-3PST-7 6rneginin dallanmig
ag oOrgllii seramik lif olup 15 kV gerilimde iiretilmistir. Bu nedenle gerilimin

arttirtlmasi ile lif capinin arttigi goriillmustiir (Sekil 4.28).

Seramik Lif

S7GP1-3PS-4

¥

x10

Sekil 4.27. Kiitlece %7 GP1, %3PS ve %1,5 Tween karisimi (Cizelge 3.14 ve akis
hiz1 0,15 ml/sa) EE c¢alismasi ile iiretilen liflerden elde edilen seramik liflerin optik ve
polarize 151k optik mikroskop ile SEM goriintiileme sonuglari: Tween eklenmeyen
S7GP1-3PS-4 seramik liflerin optik (a) ve polarize 1s1k optik mikroskop (b) ile SEM
gortintiileri (c,d) sonuglari ile derigimi kiitlece %1,5 Tween ilaveli STGP1-3PST-4
seramik liflerin optik (e) ve polarize 151k optik mikroskop (f) ile SEM goriintiileri (g,h)
sonuclar1 karsilastirmast

68



Seramik Lif
S7GP1-3PST-4

Polimer Lif
7GP1-3PST-4

Sekil 4.28. Kiitlece %7 GP1, %3PS ve %1,5 Tween karigimi (Cizelge 3.15 ve akis
hiz1 0,15 ml/sa) gerilim 13 kV’dan 15 kV’a artirilmasi ile yapilan EE ¢alismasi ile
tiretilen liflerden ve bu liflerden elde edilen seramik liflerin optik ve polarize 11k optik
mikroskop ile SEM goriintiileme sonuglari: derisimi kiitlece %1,5 Tween ilaveli 7GP1-
3PS-4 polimer liflerin optik (a) ve polarize 151k optik mikroskop (e) ile SEM goriintiileri
(b,f) sonuglar1 ve bu liflerden elde edilen S7TGP1-3PST-4 seramik liflerin optik (c) ve
polarize 151k optik mikroskop (g) ile SEM goriintiileri (d,h) sonuglar ile derigimi
kiitlece %1,5 Tween ilaveli STGP1-3PST-7 kodlu polimer liflerin optik (1) ve polarize
151k optik mikroskop (1) ile SEM goriintiileri (i,m) ve bu liflerden elde edilen S7TGP1-
3PST-7 seramik liflerin optik (j) ve polarize 151k optik mikroskop (n) ile SEM
gorintiileri (k,0) sonuglar1 karsilagtirmasi
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4.1.6. GP2 ve PSile Yapilan EE Lif Uretme Calismalarimin Sonuclari

Tezin “Materyal ve Yontem (3. Boliim)” bashgr altinda verildigi iizere GP2
polimeri ile bir¢ok deneysel ¢alismalar ¢izelgelerde (Cizelge 3.16 — 3.25) sunulan
kosullarda yapildi. GP2 ve PS polimer karisimindan iiretilen liflerin analizleri yapilarak
optimum EE kosullar1 belirlendi. Analiz sonuglart Sekil 4.29 — 4.39’te verilmistir. Sekil
4.29 — 4.31°da esit derisimlerde hazirlanmis GP2/PS karisiminin sonuglar1 verilmistir.
Sekil 4.36 — 4.39’te farkli derisimlerde hazirlanmis GP2/PS karigimlarinin analiz
sonuclar1 verilmistir.

EE calismalarinda lif liretim parametrelerinden biri olan toplayici plaka mesafesi
GP1 polimeri ile yapilan ¢alismalarda 6 cm olarak uygulandiginda liflerin yiizeyde
toplanabildigi anlasilmisti. Bu nedenle GP2’den EE ile lif liretme ¢alismalarinda
toplayici plaka mesafesi 6 cm olarak alinmigtir. Cizelge 3.16’da uygulanan gerilimin
etkisinin Cizelge 3.17°de farkli akis hizindaki gerilim etkisini, Cizelge 3.18’de farkl
derisimlerde hazirlanmis GP2 derisiminin 0,10 ml/sa akis hizin da ve Cizelge 3.19°da
farkli derisimlerde hazirlanmis GP2 polimer ¢ozeltilerinin 0,15 ml/sa akis hizinda
etkisini ve Cizelge 3.20 ve Cizelge 3.21°da %7 GP2 derisinide farkli akis hizlarinda
gerilim etkisi, Cizelge 3.22 ve Cizelge 3.23’da %5 GP2 derisinide farkli akis hizlarinda
gerilim etkisi ve Cizelge 3.24 — 3.25°da eklenen farkli PS derisiminin lif iiretimine
etkisinin arastirtlmasi i¢in hazirlanmis deney parametrelerini géstermektedir.

Tez kapsaminda yapilan ¢alismalarda sadece GP2 polimerinden lif iiretilemedigi
goriilmiis ve en diisiikk derisimde PS katkisi ile lif iretimi ve morfolojisi incelenmistir.
Bu amagla Cizelge 3.24.-3.25’te GP2 ile diisiik derisimde hazirlanmis PS karisimi i¢in
deney parametreleri sunulmustur. Uretilen liflerin analizleri dijital fotograf, optik ve
polarize 151k optik mikroskop ile SEM kullanilarak yapilmistir. Lif olusumu bu
analizlerle takip edilmistir. Analiz sonuglar1 da Sekil 36 — 39’da sunulmustur.
Sonuglarin karsilagtirllmasi amaci ile birgok sekilde polimer liflerinin goriintiileme
sonuglart Sekil 4.36 ve Sekil 4.38°da ile seramiklerin goriintiileme sonuglar1 Sekil 4.37

ve Sekil 4.39 birlikte verilmistir.
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5GP2-5PS-4 5GP2-5PS-7 S5GP2-5PS-8 S5GP2-5PS-9
Polimer Lif

Seramik

)

Sekil 4.29. Kiitlece %5 GP2ve %5PS ¢ozeltisi (Cizelge 3.17 deney kosullar) ile
yapilan EE ¢alismasinda uygulanan gerilimin etkisinin dijital ve SEM goriintiileme
sonuglar1 ve bu 6rneklerden elde edilen seramiklerin optik ve polarize 1sik optik
mikroskop ve SEM goriintiileme sonuglari: 5GP2-5PS-4 i¢in dijital ve SEM goriintiileri
(a, b) ile elde edilen seramiklerin optik (c),polarize 151k optik mikroskop (d) ve SEM
gortintiileri (e); 5GP2-5PS-7 i¢in dijital ve SEM goriintiileri (f, g) ile elde edilen
seramiklerin optik (h),polarize 151k optik mikroskop (1) ve SEM goriintiileri (i); 5GP1-
5PS-8 igin dijital ve SEM goruntiileri (j, k) ile elde edilen seramiklerin optik (1),
polarize 151k optik mikroskop (m) ve SEM goriintiileri (n); 5GP1-5PS-9 igin dijital ve
SEM goriintiileri (o, p) ile elde edilen seramiklerin optik (r), polarize 1s1k optik
mikroskop (s) ve SEM goriintiileri (t)
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sSGP2-5PS-1 S5GP2-5PS-4
Polimer Lif

Sekil 4.30. 5GP2-5PS-1 ve 5GP2-GPS-4 kodlu polimer lif 6rnekleri ile farkli akis
hizlarinda tiretilen liflerin (Cizelge 3.16 ve Cizelge. 3.17) ve bu liflerden tiretilen
seramiklerin dijital, optik ve polarize 151k optik mikroskop ve SEM goriintiileme
sonugclari ile optik, polarize 151k optik mikroskop ve SEM goriintiileri sonuglari

Sekil 4.29 — 4.31 esit derisimlerde (%5) hazirlanan GP2/PS karisimimin 13, 15, 17
ve 20 kV potansiyellerde 0,10 ve 0,15 misa? akis hizinda EE ile iiretilmis liflerin
analizlerini gostermektedir. Yapilan bu calismada Sekil 4.29 — 4.21°’dan anlasildig
lizere uygulanan potansiyelin 13, 15 veya 17 kV, toplayici plaka mesafesinin 6 cm ve
akis hizinin 0,10 veya 0,15 mlsa™ olmasi halinde lif iiretimi basari ile yapilabilmektedir.
Optimum dretim kosullar1 olarak siirekli ve tekrar edilebilir sonuglar 0,10 mlsa-1,
toplayict plaka mesafesi 6 cm ve 13 kV potansiyel uygulanmasi halinde alinabildigi

anlasilmistir.
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Sekil 4.31. Kiitlece %5 GP2 ve %5PS karisim1 (Cizelge 3.16) ile yapilan EE
calismasinda uygulanan gerilimin etkisi iizerine yapilan ¢aligmanin dijital fotograf ve
SEM goriintiileme sonuglari

4.1.7. Sadece GP2 Polimeri ile Lif Uretimi

Bu ¢alismada, PS polimeri kullanilmadan yani sadece GP2 polimeri kullanilarak
lif tiretimi ¢alisildi. GP2 polimerinin ¢ozeltileri kiitlece %2, %5 ve %7 derisimlerinde
olacak sekilde hazirlandi (Cizelge 3.18 — 3.23). 13 kV gerilim altinda ve toplayici plaka
mesafesi 6 cm oldugunda GP2 derisiminin ve akis hizinin lif olusumuna etkisi
incelendi. GP2’nin derisimi %7 olmasi halinde c¢ogunlukla lif yapisina yakin bir
morfoloji oldugu goézlemlendi. Bu nedenle GP2’nin kiitlece derisimi en fazla %7

alinabilecegi anlasildi (Sekil 4.32 — 4.35).
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Sekil 4.32. Kiitlece %2, %5, %7 GP2 (Cizelge 3.18 ve Cizelge 3.19) ile yapilan
EE ¢alismasinda akis hizinin etkisi {izerine yapilan ¢alismanin SEM (x500)
gorilintiileme sonuglari

7GP2-1 7GP2-10
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Sekil 4.33. Kiitlece %7 GP2 (Cizelge 3.20 ve Cizelge 3.21) ile yapilan EE
caligmasinda uygulanan akis hizinin belli aralikta gerilim arttirilarak SEM (x500)
gorilintiilleme sonuglari
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Sekil 4.34. Kiitlece %7 GP2 (Cizelge 3.22 ve Cizelge 3.23) ile yapilan EE
calismasinda uygulanan akis hizinin belli aralikta gerilim arttirilarak SEM (x500)
gorilintiileme sonuglari

2GP2-1 ‘ 7GP2-1

Sekil 4.35. %2,%5 ve %7 GP2 ile Al-folyo lizerinde EE iiretilen liflerin dijital
fotograf gorlintiileri: 1. giin, 3. giin ve 7.giin
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Sekil 4.35 incelendiginde GP2 polimeri Al-folyo iizerinde biriktirildiginde Al-
folyoyu korozyona ugratmakta ve zamanla folyonun oksitlenmesine neden olmaktadir.
Bu ayrica polimerin bozunmasi ile sonu¢lanmaktadir. Bu nedenlerden dolayr GP2
polimeri lif olusturabilen ve Al-folyo ile dogrudan veya temasini engelleyecek bir

polimer olan PS ile kullanildi.
4.2. %7 GP2 (w/w) ve Farkh Derisimlerde PS Polimeri ile Lif Uretme

Tez kapsaminda sadece GP2 polimeri ve PS ile esit veya farkli derisimlerde
ornekler hazirlanarak EE ile lif liretimi tizerine deneysel ¢alismalar yapildi. Sadece GP2
kullanilarak lif {iretilemedigi halde GP2/PS karisimindan lif tretilebilmektedir. Sadece
GP2 kullanilarak lif iiretilemedigi i¢cin PS derisimi en az olan bir optimum EE ile lif
tiretme kosulu aranmasi neticesinde bu ¢alisma tasarlanmistir. Farkli derisimlerde PS ile
karisimlarindan 13 kV potansiyelde, 0,10 ve 0,15 mlsa® akis hizlarinda ve 6 cm
toplayici plaka mesafesinde polimerlerden lif {iretiminin basarili bir sekilde yapildig:
goriildii. Bu EE kosullarinda PS derisiminin azaltilmasinin lif olusumu veya lif
morfolojisine etkisi de incelendi. Bu amagla GP2 derisimi %7 olarak sabitlendi ve PS
derisimi ise %7, %5, %3, %1,5 ve %0,8 olarak hazirlanarak EE ile lif iiretimi calisild.
EE Ilif tiretim kosullart Cizelge 3.24 — 3.25’te verildi. Bu kosullarda iiretilen lifleri ve
seramik liflerin analiz sonuglar Sekil 4.36 — 4.39°da verilerek bu kosullarda da polimer
liflerinin tretilebildigi ve baz1 kosullarda da seramik liflerin olustugu gosterildi. Yapilan
calisma ve sonuclar %7 GP2 ile %0,8 PS karisimindan lif {iretimini basarili bir sekilde
yapilabilmektedir.
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Sekil 4.36. Kiitlece %7 GP2 ve farkli %PS derisimleri sirasiyla PS derisimi ise
%7, %5, %3, %1,5 ve %0,8 hazirlanan ¢ozeltiler (Cizelge 3.24 ve akis hiz1 0,10 ml/sa)
ile yapilan EE ¢alismasi ile tiretilen polimer liflerin goriintiileme sonuglari. az, by, ¢1, d1
ve e1: GP2 liflerinin dijital fotograf goriintiileri; az, bz, c2, d2 ve e2: GP2 liflerinin optik
mikroskop goriintiileri; as, b3, C3, d3 ve e3: GP2 liflerinin polarize 151k optik mikroskop
gortintiileri; a4, ba, Cs, ds Ve e4: GP2 liflerinin SEM goriintiileri
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Seramik
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Sekil 4.37. Kiitlece %7 GP2 ve farkli %PS derisimleri sirasiyla PS derisimi ise
%7, %5, %3, %1,5 ve %0,8 hazirlanan ¢ozeltiler (Cizelge 3.24 ve akis hiz1 0,10 ml/sa)
ile yapilan EE c¢aligsmasi ile iiretilen polimer liflerden elde edilen seramiklerin
goriintiileme sonuglar1. az, bi,c1, d1 ve e1:GP1 liflerinin dijital fotograf goriintiileri; a,
b2, €2, d2 ve e2: GP1 liflerinden iiretilen seramik liflerinin optik mikroskop goriintiileri;
as, b3, c3, d3 ve e3: GP1 liflerinden iiretilen seramik liflerinin polarize 11k optik
mikroskop goriintiileri; a4, bs, C4, d4 ve e4: GP1 liflerinden iiretilen seramik liflerinin
SEM goriintiileri

~
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Sekil 4.38. Kiitlece %7 GP2 ve farkli %PS derisimleri sirasiyla PS derigimi ise
%7, %5, %3, %1,5 ve %0,8 hazirlanan ¢ozeltiler (Cizelge 3.25 ve akis hiz1 0,15 ml/sa)
ile yapilan EE ¢aligmasi ile iiretilen polimer liflerin goriintiileme sonuglari. as, by, €1, d1
ve e1: GP2 liflerinin dijital fotograf goriintiileri; az, by, C2, d2 ve ez: GP2 liflerinin optik
mikroskop goriintiileri; as, bs, €3, d3 ve es: GP2 liflerinin polarize 151k optik mikroskop
gortintiileri; a4, ba, Cs, ds Ve es: GP2 liflerinin SEM goriintiileri
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Seramik

Sekil 4.39. Kiitlece %7 GP2 ve farkli %PS derigimleri sirasiyla PS derisimi ise
%7, %5, %3, %1,5 ve %0,8 hazirlanan ¢ozeltiler (Cizelge 3.25 ve akis hizi 0,15 ml/sa)
ile yapilan EE c¢alismasi ile iiretilen polimer liflerden elde edilen seramiklerin
goriintiileme sonuglari. a1, by, €1, di ve e1: GP1 liflerinin dijital fotograf goriintiileri; az,
b2, €2, d2 ve e2: GP1 liflerinden iiretilen seramik liflerinin optik mikroskop goriintiileri;
as, bz, 3, d3 ve es: GP1 liflerinden iiretilen seramik liflerinin polarize 151k optik
mikroskop goriintiileri; as, b4, C4, da ve e4 GP1 liflerinden tiretilen seramik liflerinin
SEM goriintiileri
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5. SONUC ve ONERILER

Bu tez ¢alismasinda ilk defa 2 farkli monomerden iiretilmis olan polikarbosilan
(PCS) polimerlerinin EE ile liflerinin {iretimi ve bu liflerden farkli morfolojilere sahip
seramiklerinin {iretimi c¢alisilmistir. Bunun icin ¢ok sayida deney tasarlandi ve bu
deneysel parametrelerden elde edilen lifler dijital fotograf, optik ve polarize 151k optik
mikroskop ile SEM goriintiileme teknikleri kullanilarak analiz edildiler. Calismanin
Oonemli boliimii olan EE lif liretim parametrelerinin belirlenmesi oldu. EE ¢aligsmalarinda
optimum uygulanan potansiyelinin, toplayici plaka mesafesinin ve akis hizinin
belirlenmesi gerekmektedir. Bunlar oncelikle hem literatiir hem de laboratuvar
caligmalari ile belirlendi. Sadece PKS kullanilarak (GP1 ve GP2 polimerleri) lif tiretimi
basarili olmayinca lif olusturabilen PS polimeri ile karnisimlarinin EE ile lif iiretme
calismalar1 yapildi. Bunun i¢in 6ncelikle PS igin bunlar belirlendi. Daha sonra PS ile
birlikte PCS polimerleri ile yapilan karisimlar ig¢in optimum EE kosullar1 belirlendi.
PCS ve PS esit veya farkli derisimlerde alindiginda en az 13 kV potansiyel uygulandigi
takdirde bir lif olusumu gozlenmektedir. 20 kV ve daha yiiksek potansiyellerde deney
setinde yiiksek potansiyelden kaynakli hasarlar olusmaktadir. Yani en az 13 kV en fazla
17 kV potansiyel uygulandiginda PKS polimerinden PS varhiginda [if iiretimi
miimkiindiir. Toplayici plaka mesafesi 6 cm’den fazla oldugunda ise polimer ¢ozeltisi
plakaya ya ulasamamakta ya da plakaya gelisi giizel sagilmaktadir. Daha yakin toplama
mesafelerinde olusan lif siringanin ignesine kadar toplanmakta ve ignenin tikanmasina
neden olmaktadir. Bu nedenle toplayici plaka mesafesinin 6 cm’den fazla veya az
olmamas1 gerekmektedir. Akis hiz1 bir diger onemli parametredir. Akis hiz1 0,10 veya
0,15 ml.sa'’den yiiksek alindiginda toplayici plaka iizerinde biriken lif yapist
¢Oziiclinlin buharlasamamasi nedeni ile bozulmaktadir. Yani daha yiiksek akig
hizlarinda bir lif olusumu gozlenmekte ancak ¢oziicliniin de yiizeyde birikmesinden
dolay lif yapis1 hemen bozulmaktadir.

Tezin bir diger ¢alismasi ise seramik lif tiretimidir. PKS polimerleri hem inert (Ar
gaz1) hem de hava ortaminda seramik yapisina doniisebilen polimerlerdir. Tez
calismasinda Ar gazi ile denemeler yapildi ancak PS’nin diisiik sicakliklarda erimesi
nedeni ile lif yapisi bozulmaktadir. Bu nedenle PKS lifleri hava ortaminda 1sil isleme
tabi tutuldular. PCS polimerleri hava ortaminda oksitlenerek SiO2 seramigine

dontismektedir. Boylece PKS’nin PS ile olan lifleri hava ortaminda 1s1l isleme tabi
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tutulduklarinda PS erimeden 6nce seramiklesmekte ve farkli morfolojilerde seramikler
elde edilebilmektedir. Bu ¢aligsma ile ilk defa PKS polimerlerinden farkli morfolojilerde

seramikler de tiretilmis oldu.
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