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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

ELEKTROSPINNING YONTEMI iLE SiLiKA AEROJEL VE
POLIKAPROLAKTON NANOLIFLERIN URETIMIi

Elif Burcu YILMAZ

istanbul Ticaret Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Miicevherat Miihendisligi Anabilim Dali

Damsman: Dr. Ogr. Uyesi Muhammet CEYLAN

ikinci Tez Damisman: Dr. Ogr. Uyesi ismail TOPCU
2021, 70 sayfa

Nanoteknoloji, maddenin atomik, molekiiler ayrica supramolekiiler seviyede
kontroliidiir. Bu alanda yapilan c¢alismalar son on yilda hizli ilerlemeler kaydetti.
Elekrospinning yontemiyle nanolif iiretimi bu alandaki dikkat ¢ekici noktalardan
biridir. Bu calismada, 700-800 gr/m?lik diisiik yogunluklar1 ve 165 ° yiizey temas
acisinda siiperhidrofobik ozelliklere sahip sol-jel yontemiyle elde edilen silika
aerojelleri  kullanilmistir.  Polikaprolakton (PCL)-Silika Aerojel Nanolifler,
elekrospinning yontemiyle tiretilmistir. Cozeltilerin hazirlanmasi sirasinda kullanilan
AC-CL ve MET-CL ¢dziicii gruplart kullanilarak polimerik ¢ozeltiler elde edilmistir.
Bu ¢ozeltilere %0,5, %1, %2 ve %4 oraninda silika aerojel eklenerek nanolifler elde
edilmistir. Calisma kapsaminda iki farkli ¢o6ziicli gruplart arasindaki farklar
incelenmigstir. Ek olarak, ¢ekme testi, SEM, FTIR, DTA/TG ve BET gibi bir dizi
malzeme testi yapilmustir. Genel olarak, yliksek yiizey alani 6zelligine sahip elde
edilen siiperhidrofobik nanolifler, glines cihazlari, giines havuzlari, sensorler ve
kapasitorler dahil olmak iizere bir¢ok alana uygulanan malzemelerin tasariminda
kullanilabilir.

Anahtar Kelimeler: Elektrospinning, nanolif, polikaprolakton, silika aerojel, sol-jel.
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Nanotechnology is the control of matter at the atomic, molecular, and supramolecular
level. The field of nanotechnology has seen rapid advancements over the last decade.
Nanofiber production through the method of electrospinning is one of the attraction
points in this area. The Nanofibers, prepared with nano-sized additives, particularly
with polymer, have an extensive range of usages. This study utilizes silica aerogels
obtained by the sol-gel method due to their low density of 700-800 gr/m2 and
superhydrophobic property at the surface contact angle of 165°. Polycaprolactone
(PCL)-Silica Aerogel Nanofibers were attained by adding 0.5%,1%, 2%and 4% of
previously produced aerogels to the Nanofibers formed by electrospinning. This paper
correspondingly examined the differences between AC-CL and MET-CL solvent
groups being utilized during the preparation of the solutions. In addition to this
examination, series of material tests were conducted, such as tensile test, SEM, FTIR,
DTA/TG, and BET. Overall, the resultant superhydrophobic Nanofibers with a
property of high surface area can be utilized in the design of materials applied to many
areas, including solar devices, solar pools, sensors, and capacitors.

Keywords: Elekrospinning, nanofiber, polycaprolactone, silica aerogel, sol-gel.
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1. GIRIS

Gelisen teknoloji sayesinde bilimin her alanina giin gectik¢e yenilikler eklenmektedir.
Bu duruma bagl olarak da toplumun ihtiyaglar1 artmaktadir. Artan hizli niifus, her
alanda oldugu gibi malzeme alaninda da bilim insanlarini1 yenilikler yapmaya
stiriiklemistir. Bu anlamda 6zellikle ¢ok amagli olarak kullanilabilecek malzemeler 6n
plana ¢ikmistir. Bu malzemeler i¢inde en onemli yere sahip olanlar ise gozenekli
yaptya sahip olan malzemelerdir. G6zenekli malzemeler katalizor olarak, sivi ve gaz

adsorpsiyon prosesinde, su ve hava aritimi gibi pek ¢ok alanda kullanilmaktadir.

Silika aerojeller glinlimiizde en ¢ok tercih edilen gdzenekli malzemeler arasinda yer
almaktadir. Sahip oldugu yiiksek gozenekli yapisi, yliksek yiizey alani, diisiik kirilma
katsayis1 ve diisiik dielektrik sabiti gibi 6zellikleri ile aerojel gesitleri i¢inde en yaygin
olarak kullanilandir. Uretimi, dogada kolay bulunan malzemelerden yapilabildigi igin

endiistrideki kullanim alanlar1 oldukga yaygindir.

Son yillarda kullanim alanlarmin giderek artmasi1 nedeniyle akademik anlamda da 6n
planda olan silika aerojel, malzeme ve nanoteknoloji alaninda ¢aligan bilim insanlar1
icin onemli bir malzeme haline gelmistir. Sekil 1.1°de yer alan grafik incelendiginde
2019 yilinin basinda yapilan bu arastirmaya gore silika aerojel ile ilgili yapilan

yayinlarin son yillarda giderek ivime kazandig1 goriilmektedir.
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Sekil 1.1: Silika aerojel hakkinda diinya ¢capinda yayinlanan yayinlarin yillara gore
dagilimi (Garcia-Gonzalez, vd., 2019)



Sekildeki grafik incelendiginde silika aerojeller ile ilgili yapilan yayinlarin devam
eden artis1, bu konunun hala daha giincel bir arastirma konusu oldugunu net bir sekilde

ortaya koymustur.

Nano boyutlu malzemeler, kusursuz fiziksel ve kimyasal Ozelliklere sahip yeni
malzeme smiflar1 olarak tanimlanir. Nano malzemelerin smiflandirilmasi, nano
araliktaki (<100 nm) boyutlarin sayisina dayanmaktadir. Nano malzemelerin
ozellikleri, diger malzemelere gore 6nemli Olgiide farklilik gdstermektedir. Dokme
malzemelerin boyutu nano Ol¢ekli araliklara indirildiginde, bu malzemeler ilging ve
sira dis1 ozellikler sergileyebilir. Bu 6zellikler, artan mekanik mukavemet, kimyasal
re-aktivite ve iletkenligi igerir. Ornek olarak altin daha diisiik sicakliklarda nano
boyutta oldugunda sivi hale gelebilmektedir. Glimiis ise nano boyutta seffaf halde

olurken daha biiylik formlarda opak olarak goriinmektedir.

Nanotiipler, nanopartikiiller, nanofilmler, nanolifler, nanoteller ve nanokompozitler
gibi bir dizi nano dl¢ekli malzemeler; saglam askeri techizat, daha giiclii bilgisayar ve
uydular, hizli araba ve ucaklar, daha iyi pil ve mikrogipler i¢in mitkemmel mekanik,
termal, elektrik, manyetik, optik, biyolojik &zellikler ve davranislari sayesinde gelecek

nesil gelismis malzemeler olarak kabul edilir.

Yapilan bu c¢alismada, nano malzemeler icinde yer alan polimerik nanolifler
incelenecektir. Nanolifler, nanometre 6lg¢egine sahip fiberlere verilen addir. Bu
fiberler, neredeyse tiim polimerlerden firetilebilmektedir. Fakat, ozellikleri ve
uygulama alanlari tiretilen polimere gore farklilik gostermektedir (Asmatulu ve Khan,
2019). Polimer nanolifler, elektrospinning, spinneret tabanli ayarlanabilir mithendislik
parametreleri (STEP), ¢izim teknikleri, sablon sentezi, faz ayirma/inversiyon, kendi
kendine montaj, ¢ozelti tifleme (hava jeti egirme), forcepinning (santrifiij egirme) ve
nanoliflerin ara ylizey polimerizasyonu ile sentezlenmektedir. En yaygin yontemi
elektrospinning yontemidir. Fizibilitesi, maliyet etkinligi, ¢esitli polimerlerden siirekli
lifler iretme kabiliyeti ve seri liretim nedeniyle tercih edilmektedir. Polimer nanolifler
hem dogal hem de sentetik polimerlerden iiretiimektedir. Polimer karisimlar1 ayrica
tibbi uygulamalarda biyolojik olarak parcalanabilirligi, sensorlerde ve noéral doku
miithendisliginde iletkenligi gelistirmek icin kullanilmaktadir. Ayrica doku

miithendisligi, yara pansumani lretimi, ila¢ dagitimi, filtreler, koruyucu giysiler,
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sensorler ve kompozit malzemeleri giiclendirmek i¢in kullanilan yapi iskeleleri gibi
konular polimer nanoliflerin uygulama alanlarina girmektedir (Zahmatkeshan, vd.,
2018).

Yapilan bu tez ¢alismasi li¢ ana boliimden olusmaktadir;

1. Silika aerojellerin sol-jel yontemiyle sentezlenmesi,

2. Silika aerojel katkili Polikaprolakton (PCL) nanoliflerin electrospinng
yontemiyle elde edilmesi,

3. Uretilen nanoliflerin karakterizasyon c¢alismalarinin yapilarak kullanim

alanlarinin belirlenmesi.

Bu tez ¢alismasinin temel amaci, enerji korunumu ve 1s1 yalitimi i¢in hafif ve sicakliga
kars1 dayanikli bir malzeme gelistirmektir. Silika aerojel yiiksek sicakliga oldukga
dayanikli olmas1 ve mitkemmel bir 1s1 yalitim1 6zelligine sahip olmasi ile bu konu i¢in
iyi bir aday olabilecegi diisiiniilmektedir. Uretilecek olan bu silika aerojeller,
elektrospinning yontemi ile elde edilen nanolif ¢ozeltilerine farkli oranlarda eklenerek
silika aerojel katkili PCL nanolifler elde edilecektir. Ardindan iiretilen tiim
numunelerin karakterizasyon ¢aligmalari yapilarak artan silika aerojel miktarina baglh

olarak numunelerin nasil sonuglar verdigi arastirilacaktir.



2. LITERATUR OZETi

Yapilan literatiir arastirmasinda silika aerojel katkili nanolif malzemelerin elde
edilmesinde farkli malzemeler ve c¢esitli yontemler kullanilmistir. Sadece
nanolifler elde edilmemis, nano kompozit malzemeler de iiretilmistir. Burada
kullanilan malzemeye gore kullanim alanlari, malzemenin fiziksel ve kimyasal
ozellikleri farklilik gostermektedir. Bu boliimde giiniimiize kadar yapilan benzer
caligmalar tarih sirasinda yazilmis olup, ¢alismalarda kullanilan malzemeler ve

alinan sonuclara 6zetlenmistir.

Wu vd. (2013), yaptiklart ¢caligmada elekrospinng yontemiyle polivinilidenflorit
(PVDF) nanolifler, tetraetilortosilikat (TEOS), etanol (EtOH), su ve Hidroklorik
asit (HCI) kullanilarak iki asamali asit/baz Kkatalizli sol-jel islemiyle silika
aerojeller elde etmislerdir. Daha sonra silika sol ¢6zeltisi icine PVDF nanolifleri
ilave edilerek kompozitler iretilmistir. Yapilan karakterizasyon islemleri
sonucunda, 12 ¢cm ¢apinda ve 0.027 W-m -K Ve kadar diisiik termal iletkenlige
sahip esnek aerojel kompozitler, elektrospinng ve sol-jel yontemleriyle basarili bir
sekilde sentezlendigi goriilmiistiir. Sonuglar, elektrospinng PVDF nanoliflerle
giiclendirilmis aerojel kompozitin en diisiik termal iletkenlie ve en biiyiik
mekanik dayamikliliga sahip oldugunu gdstermektedir. Ayrica aerojel
kompozitlerin basing mukavemeti ve esnekligi, elektrospun PVDF nanoliflerinin

giiclendirilmesi ile onemli Ol¢iide iyilestirildigi goriilmiistiir.

Slosarczyk vd. (2015) tarafindan yapilan ¢alismanin temel amaci, daha dayanikli
yapiya sahip silika aerojel-karbon fiber nanokompozitleri tiretmektir. Aerojel ve
onun kompozitlerinin karbon fiberlerle sentezi, atmosfer basincinda kurutma
kullanilarak iki asamali sol-jel islemi ile gerceklestirilmistir. Sol-jel igin
baslangigta kullanilan malzemeler tetrametilsilan (TMOS), metanol ve sudur.
Daha sonra diger malzemeler eklenerek islem tamamlanmistir. Silika aerojel
katkil1 karbon fiberlerde yine ayni yol ile iiretilmis olup, sadece baslangigta ¢ozelti
iceresine karbon fiber eklenmistir. Simdiye kadar yapilan buna benzer
caligmalarda, silika aerojellerin  bilesenleri olarak karbon fiberlerin
uygulanmasinin, kurutma sirasinda aerojel biiziilmesini siirlamada olumlu

sonuglar verdigini kanitlamistir. Karbon malzemelerin kimyasal muamelesi,
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yiizeylerinde oksijen fonksiyonel gruplarinin olusmasina neden olmus ve bu
gruplar ile silika jel yiizeyindeki hidroksit gruplar1 arasinda kimyasal bir reaksiyon
ve iyonik baglarin olusmasini saglamistir. Bu durumda, silika aerojelin yapisini

giiclendirmistir.

Zhang vd., (2019), yayinlamis olduklari makalede nanolif igeriginden etkilenen
silika aerojel kompozitlerin mekanik ve termal 6zelliklerini arastirmistir. Ayrica,
aerojel kompozitlerin 1s1l yalitim mekanizmasi ve mekanik arizalar1 da incelenmis
ve tartisilmigtir. Silika aerojeller, sol-jel ve siiper kritik kurutma yontemi ile
hazirlanmistir.  Uretilen aerojeller daha o6ncesinde hazirlanan  SiO2/SnO;
nanoliflerine eklenmistir. Bu nanolifler, kiitle yiizdelerine gore SiO2-SSNF %0,
SiO2- SSNF%1, SiO2-SSNF%2, SiO2-SSNF %3 olarak adlandirilmistir. SiO»
aerojelinin SSNF'nin oran1 sirastyla %0, %3, %5, %8 idi. Uretilen numunelere
SEM, FTIR, termal iletkenlik, sikistirma testi uygulanmistir. Yapilan testler
sonucunda aerojel miktar1 artikca nanoliflere, aerojelin Ozelliklerinin hakim
oldugu goriilmiistiir. Bu durumda aerojel kompozitlerin yogunlugunda ve Young
Modiiliinde bir artisa neden olmustur. Ayrica, SiO2- SSNF aerojel kompozitlerinin
oda sicakligindaki genel termal iletkenligi, aerojel biiziilmesinin inhibisyonu ve
radyasyon termal iletkenliginin azalmasi nedeniyle 0,034 W/(m'K)'den 0,025
W/(m-K)'ye diismiistir.

Afrashi vd. (2019), yaptiklart caligmada silika aerojelin 6nemli kullanim
alanlarindan biri olan ilag¢ tastyiciligi 6zelligi lizerine bir aragtirma yapmuislardir.
Calismanin amaci, silika aerojel ile Polivinil alkol (PVA) film nanoliflerin ilag
salinimi iizerindeki etkilerini karsilastirmaktir. Ilk olarak, PVA nanolifler
elektrospinning yontemi ile idretilmistir. Ardindan ilag yiikkli PVA filmler
kurutularak yapilmigtir. Son olarak sol-jel yontemi kullanilarak silika aerojeller
hazirlanmistir. Aerojelleri iretirken TEOS, H.O, EtOH, HCI ve NH4OH
malzemeleri kullanilmistir. Uretilen ilag yiiklii silika aerojel, PVA film ve
nanolifler ile ilagsiz numunelerin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri incelenmistir.
Sentezlenen aerojelin yiizey alani, gézenek hacmi, yogunlugu ve diger fiziksel
ozellikleri aerojellerin mezogodzenekli ve yiiksek gozenekli yapiya sahip oldugunu
gostermistir. Ayrica ilag, iiretilen {iriinlerin yapisina basartyla ytiklendigi ve yeni

kimyasal baglarin olugsmadig tespit edilmistir.
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Mahmoodi vd. (2020), arastirmalarinda Silika aerojel/Poliakrilonitril/Poliviniliden
flortir nanolif treterek renkli atik sularin aritilmasi konusunu ele almislardir.
Yapilan ¢alismada, silika aerojeli kendileri elde etmemis ve diger malzemeler gibi
hazir alinmistir. Nanolifler elektrospinning yontemiyle tiretilmistir ve SEM, FTIR,
TGA, XRD ve ¢gekme testi uygulanmistir. Sonuglar incelendiginde, silika aerojel
katkili nanoliflerin gézenekli morfolojisi ve daha yiiksek termal dirence sahip
oldugu gorillmiistiir. Ayrica katkisiz nanoliflere oranla silika aerojel katkili
nanoliflerin ¢ekme 6zelliklerinin arttig1 gozlemlenmistir. Nanoliflerin adsorpsiyon

kapasitesinin silika aerojel miktar1 ile dogru orantili oldugu sonucuna varilabilir.



3. AEROJELLER

Aerojel, bir jelin igerisinde bulunan gozeneklerdeki sivi bilesenin hava ile
degistirilmesiyle olusan kat1 maddelere verilen addir. Duman gibi goriintii verdikleri
i¢in donmus duman veya "mavi duman" olarakta adlandirilir. ilk olarak 1931 yilinda
Kaliforniya, Stockton'daki Pasifik Koleji’'nden Amerikan Kimya Miihendisi Samuel
Stefan Kistler tarafindan tretilmistir. %99,8'1 havadan olusan aerojeller, yiizeyi
siingeri andiran delikli gdzeneklerden olusmaktadir ve ¢ok iyi bir yalitkandir. Icerisine
hapsettigi bu hava sayesinde bilinen en iyi yalittim malzemesidir. Yapisinda
bulundurdugu bosluklar ile 15181 gegirebilecek diizeyde bir seffafliga sahiptir (Kesik,
2019).

Aerojellerin li¢ ¢esidi vardir. Bunlar; karbon aerojeller, organik aerojeller ve inorganik
aerojellerdir. Karbon aerojeller, organik aerojellerin inert atmosferde pirolizi ile elde
edilmektedir. Organik aerojeller, sulu ¢ozelti igindeki resorsinol ile formaldehitin sol-
jel polikondenzasyon reaksiyonlari ile sentezlenmektedir. inorganik aerojeller ise
metal alkoksitlerin polikondenzasyonundan sentezlenen c¢apraz baghh ve seffaf

hidrojellerden iiretilmektedir (Giiler, 2012).

3.1. Karbon Aerojeller

Karbon aerojeller, organik aerojellerin pirolizinden elde edilen yiiksek gozenekli
maddelerdir (Giiler, 2012). Karbon aerojeller, umut verici katilar ve oldukca gozenekli
malzemeler olarak, yiliksek yiizey alani, ultra diisiik yogunluk, biiyiik gézenek hacmi,
Iyi mekanik davranislar, termal ve kimyasal saglamlik ve iyi iletkenlik &zellikleri

gostermektedir (Yang vd., 2019).

Karbon aerojeller geleneksel olarak katalitik jellestirme, siiperkritik kurutma ve

karbonlastirma islemleri ile hazirlanir (Zhang vd.,2020).

3.2. Organik Aerojeller

Organik aerojeller ilk olarak, Rick Pekala tarafindan 1989 yilinda tiretilmistir. Organik

aerojellerin tiretimi ti¢ basamakta incelenmektedir. Bunlar; sol-jel polimerizasyonu,
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solvent degisimi ve siliperkritik CO2 kurutmadir. Baz katalizor olarak sodyum karbonat

kullanilmaktadir (Getir, 2019).

3.3. Inorganik Aerojeller

Inorganik aerojeller, metal alkoksitlerin polikondenzasyonundan sentezlenen capraz
bagl ve seffaf hidrojellerden iiretilmektedir. Bunlarin igerinde en bilinen silika
aerojellerdir (Giiler, 2012).

3.4. Silika Aerojeller

Silika aerojeller en yaygin aerojel tipidir. Birbirine bagli nanoparcacik yapi taslari ile,
%90'dan fazla hava ve %10'dan az kati silika iceren benzersiz gozenekli ii¢ boyutlu bir
ag yapisi olustururlar (Shi vd., 2006; Li vd., 2012).

Silika aerojellerin diisiik yogunlugu (~0.003-0.5 g.cm™®), diisik kirilma indisi
(~1.05), ultra diistik dielektrik sabiti (k = 1.0-2.0) ve diisiik 1s1 iletkenligi (0.005-0.1W
/ (mK)), gibi 6zelliklere sahiptir. Ayrica, yiiksek 6zgiil yiizey alanma (500-1200 m?.g-
1y ve yiiksek gdzeneklilik orania (%80-99,8) sahiptir(Maleki vd., 2014).

Bu olagandis1 6zelliklerden dolay: silika aerojeller; 1s1 ve ses yalitimi, 1s1 ve enerji
depolama, akii elektrotlari, katalizor destekleri, gaz ve nem sensdrleri, adsorbanlar ve
ilag dagitim sistemleri vb. kullanim alanlar1 vardir (Wang vd., 2015).

3.4.1. Silika aerojellerin ozellikleri

3.4.1.1. Yogunluk

Aerojellerin sahip olduklar1 hacim biiziilmesinin yiizdesi, hidrojel ve aerojelin

hacimleri kullanilarak hesaplanmaktadir. Silindirik aerojellerin hacmi, aerojelin ¢ap

(2r) ve yiikseklik degerleri kullanilarak (h) hesaplama yapilir.



Yigin yogunlugu (pb) tanimi, aerojelin kiitlesinin hacmine orani olarak yapilir.

Aerojellerin kirilma indisi (n) Clausius-Mossotti formiilii ile hesaplanmustir.

2_
22 mTl 14019

2 ps n&+2

Sirastyla n ve ns kirilma indisleridir, p ve ps aerojel ve silis yogunlugunu ifade

etmektedir.

Aerojellerin gozeneklilik ve gézenek hacmi formiillerle belirlenir. Bu formiil

asagida gosterilmektedir.

Gozenek seviyesi (cm®/g) = (1/ pb - 1/ ps)
Gozeneklilik = (1- pb/ps) x 100

pb: Silika aerojelinin kiitle yogunlugu

ps: Silika aerojelinin iskelet yogunlugu

Hacim ¢ekmesi yiizdesi ise asagidaki formiil yardimiyla hesaplanir.
Va

%Vs = (1 - —)x 100
Vg

Va ve Vg sirasiyla aerojel ve alkojelin hacmidir (Rao vd., 2007).
3.4.1.2 Optik ozellik

Silika aerojeller, cok yiiksek 1s1 yalitim 6zelligine ve goriiniir bolgede ¢ok yiiksek
seffafliga sahipken ayn1 zamanda oldukga diisiik 1s1 iletkenligine de sahiptir. Bu
ozellikler, silika aerojelleri ¢ift katli camlar i¢in gii¢lii bir aday yapmaktadir. Kurutma
sonrast 1sitma, sililleme maddesi, ortam basinci, kurutma islemi i¢in degistirme

coziiciileri ve dzellikle sol-jel parametreleri silika aerojelin optik seffafligini etkiler.



Silika aerojelin mikro yapisi, gézenek boyutu ve pargacik boyutu, goriiniir 15181n dalga
boyu ile karsilastirilabilir. SiO2 goriiniir 15181 emmez. Silika aerojel goriiniir aralikta
yiiksek bir radyasyon gecirgenligine sahiptir. Bununla birlikte, kiitle (Rayleigh)
sacilmas1 ve yiizey sacilmasi olan 15181 sagilmasi nedeniyle seffaflik azalir. Silika
aerojeller, 1s5181n sagilmasi nedeniyle puslu bir goriiniim kazanir. Rayleigh sagilmasi,
pargaciklarin boyutu gelen 1s18in dalga boyundan kiigiik oldugunda ve Rayleigh
sa¢ilmasindan kaynaklanan 1sik yogunlugunun zayiflamasi Rayleigh-Gans Teorisi
tarafindan tanimlandiginda meydana gelir. Bir malzemedeki homojen olmayanlar ve
sacilma merkezleri Rayleigh sacilimina neden olur. Silika aerojel i¢cindeki gozenekler
ve kiimelenmis parcaciklar bu durumda sagilma merkezleridir ve hem gozeneklerin
hem de parcgaciklarin boyutu goriiniir 15181n dalga boyundan daha kiigiiktiir. Sagilma
merkezlerinin biyiikliigiine Karsilik gelen sol-jel parametreleri ile kontrol edilebilir.
Yiizey sacilmasi esas olarak, jellesmenin meydana geldigi kalibin piiriizliiliigline baglh

olarak silika aerojel yiizeyinin piiriizlilligiinden kaynaklanir (Karayilan, 2014).

3

d a
— 4 Yap 4~
a =32n 4Sioz j4

(n? —1|n? + 2)2

a: Sontim katsayisi (Io'nun I'e kadar olan 151k yogunlugunun zayiflamasi)

dap: Silika aerojelinin goriiniir veya kiitle yogunlugu

d: Amorf silikalarin ger¢ek yogunlugu: 2.2 g/ cc

a: Parcacik sagilma merkezi

n: Bagil kirilma indisi n1 / n2

3.4.1.3 Termal ozellik

Nanometre seviyesindeki gozenek boyutu ve gozenekli yapist sayesinde silika
aerojeller, 1s1l iletkenligi hareketsiz havadan daha diisiik olan yiiksek yalitim

malzemeleridir. Aerojelin mucidi Kistler, bir acrojelin termal iletkenliginin havadaki

ortam basincinda 0.02 W/mK ve bosaltildiginda 0.01 W/mK civarinda oldugunu
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yaptig1 calismalarla gostermistir. Silika aerojellerin kati silisin ¢ok kiigiik (~%1-10)
bir fraksiyonu olmasi nedeniyle, daha diisiik bir kati iletkenligi sergiler ve ayni
zamanda daha diisiik bir termal enerji iletimi de saglamaktadir. Ek olarak gazlar,
termal enerjiyi aerojelden tagiyabilme 6zelligine sahiptir. Silika aerojeller, gozenekli
yapiya sahip oldugundan gaz malzemelerin iginden gegmesi kolaydir. Silika aerojeller,
termal tasima Ozelligi ile kizilotesi radyasyonu hapsedebilir. Bu ulasimi etkileyen
onemli etken, numunenin optik kalinlig1 ve aerojelin optik sonme katsayisidir. Diigiik
sicakliklarda, termal tasinmanin radyasyon bileseni diisiik, ancak daha yiiksek
sicakliklarda, radyant tasima baskin bir termal iletim modu haline gelir (Dorcheh ve
Abbasi, 2008).

3.4.1.4 Hidrofilik

Silika aerojeller, sentez sirasindaki kosullara bagli olarak hidrofilik veya hidrofobik
yaptya sahip olabilir. Aerojelin hidrofilik 6zellik gostermesindeki sebep, yapisinda
bulunan Si-OH polar gruplaridir. Ciinkii bu polar gruplar suyun adsorpsiyonunu tesvik
edebilirler. Genel olarak, modifiye edilmemis hidroliz ve alkil ortosilikatlarin
yogunlastirilmasiyla sentezlenen ve yiiksek sicaklikta SCD ile kurutulan aerojeller
hidrofobiktir ve CO. ile kurutulanlar hidrofiliktir. Diisiik sicaklikta siiper kritik
kurutma, yiizeyde hidrofilik aerojeller ile sonuglanan hidroksil gruplarina (-OH) neden
olur. Yiiksek sicaklikta siiper kritik kurutma, metoksi gruplart (-OCH3) X olusturarak
yiizey hidroksil gruplarinin ¢oziicli ile reaksiyona girmesini saglar ve bdylece
hidrofobik Aerojeller elde edilir (Dorcheh ve Abbasi, 2008). Sekil 3.1 de hidrofilik ve
hidrofobik silika aerojellerin bag yapilar1 gosterilmektedir.
o A
HO —Si— 0 — Si— OH R—Si—0— Si—R

[ | [ I
0 0 0 0

I I I |

HO —Si—0 — Si—0OH R—Si—0 — Si—R
I I I I
OH OH R R

Hidrofilik Hidrofobik

Sekil 3.1: Hidrofilik ve hidrofobik silika aerojelleri gosteren sematik diyagrami (Wagh
ve Ingale, 2002)
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Silika aerojellerin sahip olduklar1 hidrofobik veya hidrofilik karakterleri, temas agis1
analizi kullanilarak belirlenebilir. Temas agisinin belirlenmesi, diiz ve yatay bir zemin
tizerinde duran katinin iizerine bir sivi damlatilmasi ile gerceklestirilir. S1vi numune
bir kat1 yiizey ile temas ettiginde, kati-sivi-buhar arayiizey degme agis1 (e)veya temas
acis1 olarak adlandirilmaktadir. Bu degme agisi, kati-buhar (ysv), sivi-buhar (ylv) ve
kati-s1vi (ysl) araylizey gerilimleri arasindaki lateral kuvvetlerin dengesidir ve Young
denklemi yardimiyla hesap yapilabilir (Sekil 3.2). Kiigiik hacim degerlerinde, sivinin
makroskopik sekli yercekimi kuvvetinden bagimsizdir ve diiz yiizeyde kiiresel bir
sekil verir. Pratik olarak, ilerleyen ve gerileyen a¢1 degerleri tiglii ¢izgiye dayanir.
Temas agisinin ¢esitli olmasi, yiizeyin piriizliligine ve kimyasal heterojenligine

baglidir.

_YLv

: Su Damlasi .

ysv

Sekil 3.2. Stvinin, kat1 yiizeyle yaptig1 ti¢lii temas ¢izgisi
Bu verilere gore, Young Esitligi yazilmak istense;
ysv = ysl + ylv cos e
formiilii ortaya ¢ikar (Kesik, 2019).
3.4.2 Silika aerojelin kullamim alanlari
Silika aerojeller, 80 yildan uzun bir siire 6nce kesfedilmistir. Yillar gegtikge de yeni
bircok potansiyel uygulama alanina sahip olmustur (Schmidt ve Schwertfeger, 1998).

Teknolojinin bazi gelistiricileri tarafindan, aerojellerin popiiler olacagi ve bir giin

yaygin olarak kullanilacagi beklentisi vardir. Bunun sebebi, malzemenin olaganiistii
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ozelliklere ve bircok potansiyel uygulamaya sahip olmasindan kaynaklanmaktadir.
Silika aerojeller, hem ticari hem de teknik olmak iizere iki 6nemli uygulama alanina
sahiptir. Birkag istisna disinda, tiim uygulamalar aerojel malzemenin bazi teknik
Ozelliklerinden temel aldig i¢in bu iki uygulama alanini birbirinden ayirmak giigtiir.
Cizelge 3.1, aerojellerin belirli 6zelliklerinden kaynaklanan hem genel hem de spesifik

bazi uygulamalar1 gostermektedir (Hrubesh, 1998).

Cizelge 3.1: Aerojelin genel 6zellikleri ve uygulama alanlarinin tanimlanmasi

GENEL OZELLIKLER OZELLIKLER UYGULAMA
ALANLARI
Mimari ve cihaz yalitum,
e Enlyi Yaliim Kat1 Portatif sogutucular,
e Termal Iletkenlik o Seffaf Tasima araclari,
Ozelligi e Yiiksek Sicaklik Kriyojenik,
e Hafif Cat1 pencereleri,
Uzay araglari ve problari,
Dokiim Kaliplari
e Coklu Kompozisyonlar | Hafif optikler,
e Diisik Kirilma Indisi | Cherenkov dedektorleri,
e Optik Ozellik Kat1 Isik kilavuzlar,
o Seffaf Ozel efekt optikleri
e Akustik Ozellik e En diisiik ses hizi Transdiiserler,
Hoparlorler igin
empedans eslestiricileri
e Mekanik Ozellik o Hafif Asin hiz parcacik tuzagi,
o Elastik Enerji emici
e En disiik dielektrik | IC'ler i¢in dielektrikler,
sabiti Vakum elektrotlar1 i¢in
e Elektriksel Ozellik e Yiiksek dielektrik | ara parcalar,
dayanimi Vakum ekran ara
o Yiiksek yiizey alani pargalari,
Kapasitorler

3.4.2.1. Is1 yahtimi

Silika aerojellerin 1s1 yalitim uygulamalart muhtemelen tiim uygulamalarin en dikkate
deger olanlarindandir. Bu aerojeller, 5 W.m.K ! termal iletkenlige ve 0.12 g / cm®
yogunluga sahiptir. Bunu diger malzemelerle karsilastirdigimizda, aerojeller
havaninkinden %350 oraninda daha diisiik 1s1l iletkenlik degerlerine sahiptir. Silika
aerojellerin yiiksek 1s1 yalitim 6zellikligine sahip olmasindaki 6ncelikli neden,

gbzenek boyutlar1 ve yiiksek hacimde gozeneklilik (>%95) yapist gostermesidir. Bu
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iki 6zellik, silika aerojelin diigiik bir kat1 termal iletkenlige sahip olmasini saglar. Bu,
silika aerojel i¢cindeki minimum miktardaki katidan, dokme malzemelerin termal
iletkenligini azaltir. Silika aerojellerin yogunlugu ne kadar artarsa, aerojellerin iginde
bulunan silika miktar1 da dogru orantili bir sekilde artar ve bu durumda, termal
iletkenlikte bir artis ile sonucglanir. Ac¢ik gozeneklilik, kati 1s1l iletkenligi en aza
indirmekle kalmaz; ayni1 zamanda silika aerojeldeki gozeneklerin dolambagl yolu, gaz
halindeki 1s1l iletkenligin azalmasina katkida bulunur. Bu azalma, uyarilmis gaz
molekiillerinin silika aerojelin agik gdzenekli yapisi sayesinde kolayca i¢ine girmesine
ve aerojelin yiizeyi ile ¢arpisarak enerjilerini ylizeye aktarmasina neden olur ve bu
durumda, Knudsen etkisi olarak adlandirilan bir etkiden kaynaklanmaktadir. Bu etki,
gazlarin hareketini azaltir ve gaz halindeki aerojellerin termal iletkenligini sinirli tutar.
Aerojel vakum altina alindig1 zaman, gaz halindeki 1s1l iletkenlik %33 oraninda daha
da azaltilabilir (Boday,2009).

3.4.2.2. Optik uygulamalar

Silika aerojellerin, pencere yalitimi ve diger kaplama uygulamalari gibi alanlarda da
performansi arastirtlmistir. Ayrica, kizilotesi radyasyonun gegisine izin vermemesi
aerojele daha iyi bir yalitkanlik 6zelligi kazandirir. Bununla birlikte, silika aerojellerin
goriiniir 15181 dagitma egilimi vardir. Tipik olarak silika aerojellere bakildiginda,
iletimde sar1 ve yansimada ise mavi renkte goriinmektedir. Bu durumun sebebi,
Rayleigh sagilmasi teorisine dayanmaktadir. Bu sacilma, 15181n dalga boylarindan ¢ok
daha kii¢iik parcaciklardan gelen 15181n elastik sagilmasi olarak tanimlanir. Bu sacilma
icin verilebilecek en iyi ve en bilinen Ornek, gokyliziiniin mavi olmasidir. Silika
acrojellerde goriilen bu sagilma bulaniklastirmayasebep oldugu igin pencere gibi
uygulama alanlarinda kullanimi1 kisitlanmaktadir. Aerojellerin diger bir optik
uygulama alani Cherenkov sayaglaridir (yiiksek enerji fizigi deneyleri). Bu
uygulamada, yiiksek hizli bir parcacik, radyasyon ortamindan (aerojeller) gecerek
radyasyonun karigmasi i¢in kararl bir kontrast saglar. Bu kontrast, yayilan radyasyonu
yavaglatarak analiz edilmesini ve parcaciklarin hizinin belirlenmesini saglar. Bu
alanda aerojellerin kullanimui, diisiik kirilma indisine bagl olarak degismektedir. Diger

bir uygulama alani ise, aerojellerin optik fiberler iizerindeki filmlerde kullanilmasidir

(Boday,2009).

14



3.4.2.3 Akustik ve mekanik uygulamalar

Bu giiniine kadar kesfedilen aerojeller, olaganiistii mekanik ve akustik davraniglara
sahiptir. Bu olaganiistii davranislara sahip oldugu i¢in ¢ok kullanildig: iki uygulama
vardir: Ses absorpsiyonlu yankisiz odalarda ve ultrasonik cihazlarda daha verimli
akustik empedans uyumu saglamak i¢in kullanilir. Aerojeller ayrica sok emici bir

malzeme olarak da onerilmistir (Hrubesh, 1998).

Silika aerojeller sahip oldugu essiz Ozellikler ile harika termal yaliticilar olarak
davranirken, uyarilmis gaz molekiillerinin sahip oldugu enerjiyi azaltarak ayni
zamanda harika bir akustik yalitict olarak da davranir. Akustik dalga yayilirken,
yayildigi alanda gaz halinde bulunan molekiilleri uyarir ve boylece giiriiltiiyii yayar.
Knudsen etkisiyle bu gazlar aerojele aktarilir ve sonucunda ses ortadan kaldirilmig
olur. Silika aerojeller pek c¢ok yerde kullamlmaktadir. Ornegin zeminlerde, motor
bolmelerinde ve yankisiz bolmelerde kullanimlari vardir. Akustik ve mekanik

uygulamalar, silika aerojellerin uygulama alanlari i¢inde en ilginglerinden biri olabilir

(Boday,2009).

3.4.2.4 Elektriksel

Organik aerojeller ve metal oksitler, iyi bir dielektrik 6zellige sahiptir. Y1gin aerojeller,
daha ¢ok mikrodalga elektronikler ve yiiksek voltaj izolatorleri gibi yerlerde kullanilir.
Ultra hizl1 biitiinlesmis devreler icin ise ince aerojel filmler uygun dielektriklerdir.
Karbon aerojeller, elektriksel olarak iletken 6zellige sahiptir ve piller ve kapasitorler
icin elektrot olarak kullanilabilir. Metal oksit aerojelleri ise siiper iletken, piezoelektrik

ve termoelektrik davranis géstermektedir (Hrubesh, 1998).

Silika aerojeller ideal bir diisiik k dielektrik malzeme olarak Onerilmistir. Bunun
sebebi, ¢ok diisiik kati i¢erigine (<%3) ve kalan hacmi hava ile doldurma 6zelligine
sahip olmalaridir. Genel olarak, silika aerojeller igin diisik k degerleri 1,1-1,8
araligindadir ve Moore yasasini korumak igin 2,0 civarinda bir diisiik K degerinin
gerekli oldugu 45 nm teknolojisi i¢in mevcut ihtiyaglarin ¢ok altindadir. Silika
aerojellerin, bu benzersiz 6zellige sahip olmalar ile potansiyel olarak bilgisayarlarin

mevcut hizini iki katina ¢ikarabilecegi bildirilmistir (Boday,2009).
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3.5.1. Silika aerojellerin iiretim yontemi

Literatiirde nanopartikiil iiretmek icin yaygin olarak iki temel strateji kullanilmaktadir.
Bunlar; yukaridan asagiya strateji ve asagidan yukariya stratejidir. Yukaridan asagiya
stratejisinde, kaynak malzemesi bir taslama islemi kullanilarak mekanik olarak ezilir.
Bu islem sirasinda, saglam olan malzeme daha temel yap: taslarina ayrilir. Diger
yontemde, asagidan yukariya stratejidir. Bu yontemde basit atomik seviye bilesenleri
birlestirilereck karmagsik sistemler olusturulur. Bu yapilar kimyasal islemlerle
olusturulur. Asagidan yukariya yoOntemler, aerosol iglemlerini, ¢okelme
reaksiyonlarini ve sol-jel islemlerini kapsamaktadir. Cogu aerojel, sol-jel islemi ile

tiretilen jellerden elde edilir (Btaszczynskia vd., 2013).
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4. SOL-JEL YONTEMIi

Sol-jel yontemi, diisiik sicaklikta (6rn. Oda sicakligi) mikro ve mezopoz, yiiksek yiizey
alan1 ve yiiksek gozenekli kat1 maddelerin sentezini saglar. Silika aerojeller, sol-jel
yolu izlenerek sentezlenir (Karayilan, 2014). "Sol-jel" terimi ilk 6nce 1864 yilinda
Graham ve arkadaslar1 tarafindan iiretilmistir. Ozellikle Graham ve arkadaslari
Tetraetil Ortosilikat’in (TEOS) asidik kosullar altinda hidrolizi ile SiO2'yi "cam
benzeri bir malzeme" formunda elde etmislerdir. ilk calismalarindan sonra, diinya
capinda birgok bilim insani tarafindan bu konuda ilerleme kaydedilmistir. En 6nemli
ilerleme, 1992 yilinda Mobil Yag Sirketi tarafindan gelistirilen yontem ile, periyodik
gozenekli bir yapiya sahip silisli bir materyalin sentezi olmustur. Sablon olarak, M41S
bilinen bir yiizey aktif madde yardimiyla sentezlenir. Bu yiiksek dereceli gdzenekli
malzeme sinifi (tipik olarak silindirik bir dizide yonlendirilmis gézeneklerle) esas
olarak kataliz alan1 uygulamalarinda yer bulmustur. Petrol rafinerisinde katalitik
yiizeyler gibi homojen dagilmis gdzeneklere ve yliksek yiizey alanlarina sahip mezo-
gozenekli malzemelerin endiistriyel ve teknolojik gelisimlerine acilmigtir. Devam
eden yillarda akademi alaninda da sol-jel kimyasi lizerine temel ve uygulamali
arastirmalar artmistir. Bu bakis agisiyla, Hench ve calisma arkadasi tarafindan 1990
yilinda yayinlanan ¢alisma bir doniim noktasidir ve sol-jel kimyas1 ve mekanizmalari

tizerine ilk 6nemli sistematik ¢alisma olarak kabul edilebilir (Nistico vd., 2017).

4.1. Sol- Jel Basamaklari

Bu ¢alismada, iiretilen silika aerojeller sol-jel yontemi ile liretilmistir. Aerojel iiretim

prosesi geleneksel olarak 3 adima ayrilir:

e Jel olusumu (kimyasal reaksiyon, ¢capraz baglama, sol-jel doniisiimii),
o (oziicli degisimi (asagidaki kurutma tarafindan istenirse)

e Kurutma

Bazi durumlarda hidrofobiklestirme veya kaplama gibi son islemler gerekebilir. Jel
olusumu adiminda, aerojelin hangi sekil olacagi (monolit, graniiller, toz) ve mikro

yapisi ortaya ¢ikar. Bu sebeplerden dolayi, ¢oziicii degisimi ve kurutmasi i¢in gerekli
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olan temel etki, bu mikro yapinin yani sira sikistirma ve diger degisikliklerin seklini

korumaktir (Smirnova ve Gurikov, 2018).

Jel Olusumu: Silika jel, sol-jel islemi sonucunda olusur. Sol, bir silika kaynak ¢ozeltisi
yardimiyla hazirlanir ve katalizor ilave edilerek jelasyon olusur. Jeller genellikle
kullanilan dispersiyon ortamina gére adlandirilir. Ornegin hidrojel veya aquagel igin

su, aljel i¢in alkol ve aerojel i¢in hava kullanilarak siniflandirma yapilabilir.

Jelin yaslanmasi: Ik adimda hazirlanan jel, ana ¢dzelti icerisinde yaslandirilir. Bu
yaslanma igslemi sonucunda jel giiclenir ve kurutma agamasi sirasinda biiziilme en az

noktada tutulur.

Jelin kurutulmasi: Bu asamada, jel gozenek sivisindan arindirilir. Jel yapisinin

¢okmesini dnlemek i¢in, kurutma 6zel kosullar altinda gergeklesir (Dorcheh, 2008).

4.2. Sol-Jel Yonteminin Avantaj Dezavantajlar

Sol-jel isleminin dogal avantajlar1 asagidaki gibi 6zetlenebilir;

e Dabha iyi esit dagilimli- hammaddelerden

e Daha iyi dogallik- hammaddeden

e Daha diisiik hazirlik sicakligina sahip olmasi,

e (ok bilesenli sistemler i¢in 1yi bir karistirma,

e Parcacik sekli, biiyiikliigii ve 6zelliklerinin kontrolii,

e Olusan jelin 6zelliklerinden daha iyi tiriinler olugsmast,

e Filmler gibi 6zel iiriinler,

e Normal cam olugsum aralig1 disinda yeni kristal olmayan katilar olugsmasi,

e Hibrit organik (Inorganik materyaller olusturma)

e Sol-jel prekiirsoriiniin ve diger yapi taslarinin uygun seg¢imi ile malzeme
yapisinin ve 6zelliginin tasarlanmasi imkani.

e Sabit faz kararlhilig1 ve performans elde etme imkani (Kumara vd., 2008).

Bu yoOntemin avantajlarinin yaninda dezavantajlart1 da vardir. Bunlar asagidaki

siralanabilir;
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Cozelti jellesirken ya da jellerin kurutulmasi esnasinda bliyiik bir capta
biiziilmenin olusmasi,

Oksit aginda ¢ok fazla miktarda gézenegin bulunmasi ve bu gozeneklerin
kontrol edilemedigi zamanlarda bazi problemlere sebep olmalari,

Eger yiliksek verimle bir aerojel iiretilmek istendiginde yiiksek sicaklikta
kurutma yapilacagi i¢in maliyet artar ve yiiksek sicakliklarda ani patlamalar
veya alev alma goriilebilir,

Ortamda istenmeyen hidroksil ve organik kalintilarin ayrilmasimin zor
olmasidir,

Baslangi¢ maddelerinin pahali ve neme duyarli olmasidir (Yilmaz, 2013).
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5. POLIKAPROLAKTON (PCL)

Polikaprolakton (PCL), Carothers grubu tarafindan 1930’lu yillarin basinda
sentezlenen en eski polimerlerden biridir. Mikroorganizmalar tarafindan bozunabilen
sentetik polimerleri tanimlama g¢abalarinin ardindan piyasada mevcut hale gelmistir
(Woodruff ve Hutmacher, 2010). Son yillarda elektrospinng yonteminin gelismesi ile
PCL ile yapilan galismalar da artmaktadir. Sekil 5.1. deki grafik 2003 yilindan 2019

yilina kadar yapilan bilimsel makale sayilarini1 gostermektedir.

3000

| I Electrospinning
[ Electrospinning + PCL

2500 -

2000 +

1500

1000 H

Number of publications

500

2004 2007 2010 2013 2016 2019
Year of publication

Sekil 5.1: 2003'ten 2019'a kadar Web of Science (WoS) 'ye gore elektrospinning ile
ilgili yaymlanmis bilimsel makale sayis1 (Mochane vd., 2019)

PCL, cesitli anyonik, katyonik ve koordinasyon katalizorleri kullanilarak €-

kaprolaktonun halka agict polimerizasyonu veya 2-metilen-1-3-dioksepanin serbest

radikal halka agma polimerizasyonu yoluyla hazirlanabilir (Woodruff ve Hutmacher,

2010).

5.1. Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri

PCL, 60 °C cam gecis sicakligina sahip yar1 kristal bir polimerdir. Erime noktasi,
PCL'in kristalin dogasina bagl olarak 59 ila 64 °C arasinda degismektedir. PCL

numuneleri ortalama molekiiler agirligina (Mn) gore derecelendirilir ve 10.000 ila
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42.500 arasinda degisebilir. PCL bozunma kinetigi ¢ok yavastir, bu da 1 yili asan
slireler boyunca uzanan uzun siireli kinetikli yavag salinimli sistemler i¢in uygundur.
PCL kolay kristallestirme, diger amorf polyester yapilarin1 ¢ézebilen birgok ¢oziicli
icinde smirli ¢oziintirliigiinii  aciklar. PCL, kloroform, diklorometan, karbon
tetrakloriir, benzen, toluen, sikloheksanon ve 2-nitropropan iginde oda sicakliginda
¢Oziiniir. Aseton, 2-biitanon, etil asetat, dimetilformamid ve asetonitril i¢inde diisiik
bir ¢oziinlirliige sahiptir ve alkol, petrol eteri ve dietil eterde ¢6ziinmez (Sinha vd.,

2004; Bordesa vd., 2010).

PCL, kaprolaktonun halka agicit polimerizasyonu ile elde edilen biyolojik olarak

pargalanabilen bir polimerdir (alifatik bir polyester) (Sekil 5.2.).

O
I

o—{CH, —C

Sekil 5.2. Polikaprolaktonun Yapisi (Bordesa vd., 2010).

Polikaprolakton (PCL), klinik uygulamalarda dikis malzemesi olarak Gida ve Ilag
Idaresi (FDA) onayl sentetik bir polimerdir. Bircok arastirma, doku miihendisligi ve

ilag salinim cihazlarinda kullanimi i¢in biyouyumlulugunu da dogrulanmustir (Ceylan

vd., 2017).

Ticari bir malzeme olarak da PCL’in tercih edilmesinde pek cok sebep vardir. Bu

sebepler su sekilde siralanabilir;

e Gida ve Ilag Idaresi (FDA) tarafindan insanlarda kullanim i¢in onaylanmast,
¢ Biyolojik olarak parcalanabilirligi,

e Cok cesitli diger polimerlerle uyumlulugu,

e (esitli yapilarin ve formlarin iiretilmesini saglayan iyi islenebilirligi,

e Yiiksek termal stabilitesi,

e Nispeten diisiik maliyeti nedeniyle eriyik isleme kolayligi.
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Biyolojik bozunabilirlik, biyouyumluluk, biikiilebilirlik, iyi ¢oziiniirliik, diisiik erime
noktas1t ve PCL'nin istisnai harman uyumlulugu biyomedikal alanindaki potansiyel

uygulamasi konusunda kapsamli arastirmalari tegvik etmistir (Azimi vd., 2014).

PCL kullanim1 ve halihazirda malzeme biliminin Klinik alana girisi i¢i zemin
hazirlayan mitkemmel arastirmalar, gelecekteki tibbi uygulamalar igin biiylik umut
vaat etmektedir. Ayn1 zamanda, bu durum uygulama alanlarinda biiylik ¢esitlilik
saglar. Dikislerden yara pansumanlarina, yapay kan damarlarina, sinir
rejenerasyonuna, ilag salimim cihazlarina ve kemik miihendisligi uygulamalar1 gibi
birgok alanda kendine genis yer bulabilecegi disiiniilmektedir. (Woodruff ve
Hutmacher, 2010).
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6. ELEKTROSPINNING

6.1. Elektrospinning Tarihgesi

Elektrospinning eski ama biiyiileyici bir tekniktir. Zaman ¢izelgesinde,
Elektrospinning 1897'de Rayleigh tarafindan ilk olarak gozlemlenmistir. Daha sonra
1914'te Zeleny tarafindan elektrospreyleme olarak incelenmistir ve 1934'te Formhals
tarafindan patentlenmistir. “Elektrostatik egirme” den tiiretilen “‘elektrospinning”

terimi ancak tamamen varligin1 1934'ten beri kanitlayabilmistir (Huang vd., 2003).

Elektrospinning {izerine ilk patent (ABD Patent Numarasi: 2116942), tekstil
ipliklerinin iiretimi i¢in Antonin Formhals (1934) tarafindan dosyalanmistir ve etilen
glikoliin aseton ve monometil eter kullanilarak elektrospinning seliiloz asetat i¢in
kullanilmistir. Formhals egirme islemi, geleneksel egirmede doner tamburunkine
benzer gerilmis bir durumda egirilmis iplikleri toplamak i¢in hareketli bir toplayicidan
meydana gelmistir. Son 60 yilda elektrospinning polimer eriyikleri ve ¢ozeltileri i¢in
50'den fazla patent alinmistir. Elektrospinningin icadi hakkinda kisa bir zaman

cizelgesi ¢izelge 6.1'de gosterilmistir.

Cizelge 6.1: Elektrospinning Zaman Cizelgesi (Doshi ve Reneker, 1995).

ZAMAN BULAN KiMSE

1897 Ik Rayleigh tarafindan gézlemlenmistir.

1914 Zeleny tarafindan detayl olarak incelenmistir.

1934 Ik olarak Antonin Formhals (1934-1944) tarafindan
patentlenmistir.
Vonnegut ve Newbauer, elektrik atomizasyonu i¢in basit bir cihaz

1952 icat etmis ve yaklagik 0,1 mm capinda yiiksek derecede elektrikli
tiniforma damlaciklarinin akintilarini tiretmistir.

1955 Drozin, yiiksek s1v1 potansiyeli altinda bir dizi sivinin aerosollere

dagilmasini arastirmis.
Simon, ultra ince ve ¢ok hafif dokuma olmayan kumaslarin tiretimi

1966 icin, elektrikli egirme kullanilarak farkli desenlerle bir cihaz
patentini almistir.

1971 Baumgarten akrilik elyaflar1 elektrospun etmek i¢in bir cihaz
yapmuistir.
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6.2. Elektrospinning Islemi

Elektrospinning islemi, 6zel morfolojik 6zelliklere sahip polimer lifleri iiretmek i¢in
cok verimli ve sik kullanilan bir yontemdir. Yiiksek bir elektrik alaninin, bir ¢ozelti
veya bir eriyikteki polimerik bir sividan fiberleri birlestirmek i¢in kullanilir

(Enculescu vd., 2014).

Bu islemde, polimer ¢ozeltisi veya eriyik, jeti olusturmak icin bir elektrik potansiyeli
kullanilir. Biri elektrot iplik ¢ozeltisine yerlestirilir, digeri ise liflerin toplandigi
topraklanmis bir ylizeye tutturulur. Elektrik gerilimi, yilizey gerilimi ile tutulan
polimerik ¢ozeltiden olusan bir kilcal borunun ucuna uygulanir. Yiik itme, polimerin
yiizey geriliminin tam tersi, liflerin olusturulmasi i¢in iistesinden gelmesi gereken
tegetsel kuvvetlere neden olur. Elektrik alaninin yogunlugu arttig1 zaman kilcal tiiptin
ucundaki sivinin yarim kiire yiizeyi, Taylor konisi adi verilen konik bir sekil
olusturmak {tizere uzar. Elektrik alanini artirarak, ylizey gerilimini asan itici bir
elektrostatik kuvvet kritik bir deger elde edilir. Bu durumun sonucunda yiiklii bir s1v1
jeti Taylor konisinin ucundan ¢ikar. Cikan polimer ¢ozeltisinin piiskiirtiisii, havada
¢oziiclinlin buharlastigr bir kurutma islemi uygulanir ve yiiklii bir polimer fiberin
arkasinda kalir. Ardindan kendisini topraklanmis bir toplama metal ekranina rastgele
bir sekilde birakir. Egirme isleminin sonunda, bosaltilan jet birkag saat icinde tamamen
katilasir ve daha sonra topraklanmais yiizeyde toplanir. Sonug olarak, elde edilen {iriin,
daha yiiksek ylizey alan1 ve daha yiiksek en-boy orani nedeniyle ¢esitli uygulamalar

i¢in kullanilabilen nano gézenekli, dokusuz bir nano fiber filmdir (Ceylan, 2009). Sekil

s
1

High Voltage Collector

6.1 de elektrospinning islemi gosterilmektedir.

y

Syringe Solution Needle Jet

| k
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Sekil 6.1: Elektrospinning Kurulumu (Ziabari vd., 2009)
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6.3. Elektrospinning Parametreleri

Elektrospinning islemi sirasinda uygulanan farkli degiskenler tartisma konusu
olmaktadir. Bu degiskenler kontrol edilmediginde, dogrudan elyaf olusturma
kabiliyetini ve elektrospinning islemi sirasinda kaliteli nanolif tiretmini etkilemektedir.
Bu nedenle, istenen tip nanoliflerimizi tiretmek igin bu degiskenleri kontrol etmek ¢ok
onemlidir (Mit-uppatham vd., 2004).

Elektrospinning yonteminde, nanoliflerin morfolojisini etkileyen sistem parametreleri
ve islem parametreleri dahil olmak {izere iki tiir parametre vardir. Bu parametreler

asagidaki gibi siralanmistir.

Sistem Parametreleri;

e Polimer ve ¢oziicii tilirleri

e Polimerlerin iletkenligi, viskozitesi ve yiizey gerilimi

Islem Parametreleri;

e Akis hizi, elektrik potansiyeli ve polimer konsantrasyonu
e Kolektor ve jet arasindaki mesafe

e Bolmedeki sicaklik, hava hiz1 ve nem etkileri

6.3.1. Sistem parametreleri

6.3.1.1. Polimer ve ¢oziicii tiirleri

Islem uygulanan polimerler, degisik ¢oziiciiler i¢inde elektrosinning islemi olabilirler.
Bu islemde polimerler orta derecede molekiiler agirliga sahip olursa islem daha kolay
gerceklesir. Cok yliksek molekiiler agirliga sahip polimerlerde elektrospinleme islemi
oldukca zor gergeklesir. Ancak polimer diisiik bir molekiiller agirlikta ise
elektrospinning boncuklu ve kiiresel yapili sonug verir. Bu sebeple islem uygulanacak

polimere uygun bir ¢oziicii segilmelidir.
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6.3.1.2. Polimerlerin viskozitesi, iletkenligi ve yiizey Gerilimi

Viskozite parametresinin elektrospinning elyaf ¢aplari iizerinde 6nemli etkisi vardir.
Eger viskozite c¢ok yiiksek bir degere sahipse, elektrospinning islemini
gerceklestirmek oldukca zor hatta imkansiz olabilir. Ciinkii yiiksek viskozite, biiyiik
elyaf cap1 ile sonuglanmasma sebep olur. Ayrica viskozite yiiksek oldugunda
boncuklar ve gdzenekli yap1 ortaya ¢ikmaz. Bunlara ek olarak viskozite arttikca, jetin
tepesinde olusan yar1 kiiresel sekil konik sekle doniisiir. Viskozite arttik¢a elyafin cap1
da artar.

Cozelti iletken bir yapida olmalidir. Eger olusan ¢o6zelti iletken yapiya sahip degilse,
iletken hale doniistiirmek icin kalsiyum kloriir eklenir. Cozeltinin iletkenligi yiiksek
oldugunda elyaf ¢ap1 diisiiktiir. Uretilen fiberin nano aralikta olmasi isteniyorsa,
polimerik ¢o6zeltinin iletkenliginin yliksek olmast gerekir. Eger c¢ozelti diisiik

iletkenlikte olursa gbzenekler ve boncuklar goriiliir.

Yiizey gerilimi, eger elektrospinning islemi sonucunda iiretilecek tirliniin nano aralikta

olmast liflere sahip olmasi isteniyorsa, optimum degerde olmalidir.

6.3.2. Islem parametreleri

6.3.2.1. Elektrik potansiyeli, akis hizi, polimer konsantrasyonu ve molekiiler

agirhk

Cozelti kolektdre dogru ilerledikge cap azalir, ¢iinkii ¢oziicii buharlasir. Jetten ¢ikan
fiber, elektrostatik kuvvetten dolay: siirekli gerilir. Elektrik potansiyeli arttik¢a lifin
cap uzunlugu azalir. Elektrik potansiyelindeki herhangi bir artig, alan kuvvetinin
artmasina neden olacagindan; bu durum jet ve kararsizlik bolgesindeki degisikliklerin
hizlanmasina sebep olur. Bu durum, nano boyutta liflerin iiretilmesiyle
sonuglanacaktir. Yk tastyicilarinin siiriklenme hizi, asagidaki denklem ile yiik

tastyicilarinin hareketliligi ile ilgilidir.
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u=meV

u= suriklenme hizi

Mo= yiik tastyicilarinin hareketliligi

V= uygulanan alan

Liflerin morfolojisi, ¢dzeltinin akis hizina baglidir. Eger uygulanan akis hiz1 fazla ise
liflerde gozenekli ve boncuklu yapilar gézlenir. Polimer konsantrasyonu optimum bir
degerde olmalidir. Polimer konsantrasyonu ¢ok yiiksek olmasi durumunda boncuklu
bir yap1 olusur. Ayrica fiberlerin ¢ap1 da polimer konsantrasyonu arttig1 zaman artar.
Bu boncuklu yapinin sekli de kiireselden ince ipliksi bir yapiya dogru doniisiir.
Molekiiler agirlik yiikseldikge, viskozite yliksek olacagindan dolayi fiberler boncuklu

yapiya sahip olurlar.

6.3.2.2. Jet ve kollektor arasindaki mesafe

Jet ve kollektor arasindaki mesafe arttikga elyaf capi azalir. Bu ikisi arasindaki mesafe

cok az oldugunda bazi1 boncuklu yapilar goriilebilir.

6.3.2.3. Bolmedeki sicaklik, nem ve hava hiz etkileri

Elektrospinning islemi genellikle normal kosullar altindaki oda sicakliginda
gerceklestirilir. Fakat sicaklik, oda sicakliginin biraz {izerinde olursa buharlagma hizi
yiiksek olur. Bu durum da elyaf ¢apmnin azaltilmasina yardimer olur. Artan nemden
dolay1, elyaf ¢apin1 da bir Olgiide azaltacaktir. Yiiksek hava akisi, elyaf ¢apinin
azaltilmasina yardime1 olur. Konveksiyon nedeniyle buharlagsma orani artiracagindan

dolayi elyaf ¢ap1 azalir (Ceylan, 2009).
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7. NANOLIFLER

Nanolifler, naylon veya polyester tipi elyaf olusturucu polimerler ile ikinci faz
inorganik materyalin ince dagilmis nano boyutta partikiillerini igerir. Fiziksel
dayaniklilik, yiiksek mekanik mukavemet, elektrik iletkenligi ve / veya termal
kararlilik gibi diger rafine edilmis 6zelliklere sahip iki fazli liflerin alinmasini igerir.
Nanokompozit liflere ulasmak icin simdiye kadar bir¢ok zorluk yasanmistir. Bu

zorluklar;

1. Safolmayan ve toplanmamis nanopargaciklar biiyiik miktarlarda elde edilmez.
2. Tek lif nano partikiillerinin bir lif polimer matrisinde homojen dagilimi gibi

zorluklar yaganmistir (Kim vd., 2002).

7.1. Nanoliflerin Ozellikleri

e Nano ylizey ¢ap1

e Yiiksek En Boy orani

e Genis yiizey alani / hacim orani

e lyi yiizey morfolojisi

e Diisiik om direnci

e Termal ve kimyasal olarak kararl

e Yiksek yonli mukavemet

e Yiiksek gozeneklilik

o Esneklik

e Biyouyumluluk ve biyobozunurluk (Ceylan, 2009)

7.2. Nanoliflerin Uygulama Alanlari

Nanokompozit liflerin uygulama alanlar1 6zellikle son yillarda siirekli olarak
gelismistir. Cogu uygulamanin filtrasyon sistemleri ve esas olarak greftler ve damarlar
olmak iizere tibbi protez alanindaki ilgili ABD patentleri tarafindan gosterilmektedir.
Hedeflenen diger uygulamalar arasinda elektromanyetik kalkanlama, doku sablonu,

stv1 kristal cihazi ve kompozit delaminasyon direnci sayilabilir. Bu uygulamalarin
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cogunun endiistri diizeylerine degil, sadece laboratuvar aragtirma ve gelistirme
asamasinda oldugu anlasilmalidir. Bununla birlikte, gelecek vaat eden
potansiyellerinin tiim diinyada akademi, hiikiimetler ve endiistriden dikkat ve yatirim
¢ektigi diistiniilmektedir (Huanga vd., 2003). Cizelge 7.1°de elektrospinning polimer

nanoliflerin uygulama alanlari listelenmistir.

Cizelge 7.1: Elektrospinning polimer nanoliflerin uygulamalari

Cilt i¢in gézenekli membran
Kan damarlar1 ve sinir rejenerasyonu igin tiibiiler sekiller
Biomedikal Kemik ve kikirdak rejenerasyonu i¢in ii¢ boyutlu iskeleler
Iag tastyici
Hemostatik cihazlar
Yara pansumant
Termal sensor
Sensorler Piezoelektrik sensor
Biyokimyasal sensor
Floresan optik kimyasal sensor
Glines pilleri
Yakat hiicreleri
Enerji Lityum iyon piller
Stiperkapasitorler
Mikro/Nano elektronik pargalar
Elektrik-Optik | Elektrostatik dagilim
Uygulamalar Elektromanyetik arayiiz kalkani
Fotovoltaiv cihazlar
LCD cihazlar
S1vi filtre
Filtre Gaz filtre
Molekiil filtresi
Cilt temizligi
Kozmetik Cilt iyilesmesi
Tip ile cilt terapisi
Akilli Kumaglar | Havaya minimal empedans,
ve Koruma Aerosol parcaciklarinin yakalanmasinda verimlilik,
Kiyafetleri Anti-kimyasal gazlar

7.2.1. Biomedikal

Biomedikal uygulama alanina biyolojik bir bakis agisiyla yaklasildiginda, insan doku
ve organlarinin neredeyse tamami nanolif formlarda veya yapilarda biriktirildigi
gozlemlenmektedir. Ornek olarak dentin, kemik, kikirdak, kollajen ve cilt gosterilir.
Bu saydiklarimiz, nanometre olg¢eginde yeniden hizalanan iyi organize edilmis

hiyerarsik lifli yapilar ile karakterize edilir. Bu nedenle, elektrospinning polimer
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nanolifler tiizerine yapilan son arastirmalar, Sekil 7.1 de gorildigi iizere
biyomiihendislik iizerindeki ana uygulamalarindan birine odaklanmistir (Huanga vd.,

2003).

Sekil 7.1: Yara pansuman i¢in nanolifler (Electrosols, 2020)

Biyomiihendislik agisindan, doku miihendisligi, yara sargisi, afinite membrani ve ilag
salinimi iizerine aragtirmalar i¢in elektrospinning nanolifler iretilmektedir. Hasar
gormiis dokularin tedavisinde, doku miihendisligi ve yara pansumaninda dokunun
biyolojik benzerligi dikkate alinarak farkli matrisler ile elektrospinning nanolif
iskeleler tiretilmistir. Elektrospinning nanoliflerde, diyabetik tedavilerde ¢i1gir agan bir
ilerleme olabilecek ila¢ salinimi i¢in kontrollii ilag yerlestirilebilir. Giiniimiizde her
hasta i¢in uygun ila¢ ve tedaviyi secmek hedeflenmektedir. Biyoteknolojinin
gelismesiyle birlikte, yiiksek ayirma kapasitesi nedeniyle afinite membrani liretmek
icin elektrospinning nanofibroz kompozit elde etmek igin niikleotidlerin, amino
asitlerin veya diger maddelerin daha hassas saflastirilmasi i¢in yeni araglara olan

ihtiyag¢ artmistir (Akalin,2018).

7.2.2. Sensorler

Sensorler insan yasaminda énemli bir rol oynar. Igme suyundan biyosensérlere kadar
uygulama alanlar1 oldukg¢a genistir. Sensor etkilesimlerine dayanarak, ¢ogu algilama

yonteminin agagidaki gibi oldugu sonucuna varilabilir:
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e Fiziksel adsorpsiyon
e Isik emilimi
e Hedeflenen analit molekiilleri ile sebding materyalleri arasindaki kimyasal

reaksiyon

Dahas1 sensor fiziksel, kimyasal veya optik olaylar1 elektrik ¢ikisina doniistiiriir.
Sonuglar, tespit edilen molekiillerin dahili veya harici standartlara gore kantitatif
Ol¢iimiinii tiretmek i¢in sensor tarafindan doniistiiriliir. Nanolifler, hassas ve hizli
algilama i¢in olduk¢a uygundurlar. Bunun sebebi, yiiksek yiizey alanina ve gdzenekli
membran yapisina sahip olduklari i¢indir. Geleneksel malzemelere gore nanolifler
gelismis hassasiyetler gostermistirler. Bu malzemeler icin uygulamalar asagidaki

gibidir:

e Kimyasal Sensorleri

e Gaz Sensorler

e Optik Sensorler

e Biosensorler (Ceylan,2014)

7.2.3. Enerji

Fosil yakatlar, eninde sonunda tiikenecegi i¢in enerji gittikce daha fazla ve daha 6nemli
bir kiiresel endise haline geldi. Bu nedenlerden dolayi, enerji {iretimi, depolama ve
doniistimii dahil olmak iizere diger enerji siireglerinin kullanilmast ile ilgili caligmalar
son yillarda oldukga artmistir. Yakat hiicreleri ve giines pilleri gibi enerji doniistiirme
cihazlarinda, siiperkapasitorler ve lityum iyon piller ise enerji depolama cihazlarinda
elektrot malzemeleri olarak nano beslemeli olarak iletken polimer nanokompozitlerin

imalati i¢in bir¢ok caba sarfedilmistir.

Glines pillerinin tanimi, giines 1518101 elektrik enerjisine doniistiiren enerji doniistiirme
cihazlar olarak gdrev yapmaktadir. Giines pillerinin maliyetini diislirme ve enerji
doniistim verimliligini artirma gabalari, arastirmanin en 6nemli motivasyonu haline
gelmistir. Metal oksit nanolifler, giines pillerinin tiretimi i¢in miikemmel adaylardir.

Ciinkii bu nanolifler sinterlenmis olan nanopartikiiller ile karsilastirildiginda,
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azaltilmig tane sinirlar1 ve yliksek elektron hareketliligi sayesinde daha iyi yiik iletimi

saglarlar (Lu vd., 2011).

Elektrokimyasal reaksiyonlarla bir yakitin kimyasal enerjisini dogrudan elektrige
dontistiiren yakat pillerinin, son yillarda elektrikli araglardaki uygulamalarda kullanimi
diistincesi giderek artmaktadir. Yiiksek enerji doniisiim verimliligi, yakit taginabilirligi
ve cevre dostu avantajlariyla, direkt metanol yakit pilleri (DMFC'ler) enerji
uygulamalar1 alaninda bir arastirma odagi haline gelmistir. Bir elektrokatalizoriin
DMFC'lerin performansi tizerindeki etkileri kapsamli bir sekilde incelenmistir. Son
arastirmalar, karbon nanoliflerin ve CNT'lerin, iistiin elektrik iletkenlikleri ve genis
yiizey alani ozelliklerine sahip olmalar1 nedeniyle, Pt nanopartikiil yiiklemesi i¢in

destek olarak iyi birer aday oldugunu ortaya koymustur (Thomas vd.,2002).

7.2.4. Elektronik ve optik kullanim alanlari

[letken nanoliflerin uygulama alani olarak, kiigiik elektronik cihazlarin veya Schottky
baglantilari, aktiiatorler ve sensorleri gibi makinelerin yapiminda kullanilabilmesi
miimkiin goriinmektedir. Elektrokimyasal reaksiyonlarin oraninin elektrotun yiizey
alaniyla orantili oldugu bilinen bir gercek olup, iletken nano-elyaf membranlar da ve
yiiksek performansl pil gelistirmede gozenekli elektrot olarak kullanim igin oldukca
uygundur. Iletken (elektriksel, iyonik ve fotoelektrik agisindan) membranlar ayrica
elektrostatik yayilma, korozyon korumasi, elektromanyetik parazit korumasi ve

fotovoltaik cihaz vb. uygulamalar i¢in iyi bir potansiyele sahiptir.

7.2.5 Filtrasyon

Bir¢ok miihendislik alaninda filtreleme gereklidir. Gelecekteki filtreleme pazarinin
2020 yilina kadar 700 milyar ABD dolarina kadar ¢ikacagi tahmin ediliyordu. Filtre
ortami i¢in kullanilan lifli malzemeler, diisiik hava direnci ve yiiksek filtrasyon
verimliligi gibi avantajlar saglamaktadir (Huanga vd., 2003). Polimerik nanolifler
filtrasyon uygulamalarinda kullanilmistir. Polimerik nanoliflerin 6rnegin yiiksek
gozeneklilik, yiiksek ylizey alan1 ve mitkemmel yiizey yapigsmasi gibi iistiin 6zellikleri
vardir. Nanolifler, mikron alt1 araliktaki parcaciklar1 ayirmak i¢in filtre ortami olarak

kullanilabilir (Ceylan,2014).
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Cevre miihendisligi ve biyoteknoloji agisindan hava kirliligi ve su kirliligi her gegen
giin daha da sorunlu hale gelmektedir. Bu sorunu ¢dzmek i¢in, yeni nano boyutlu
filtreler tiretmek farkli bir yontem olarak degerlendirilmektedir. Bu nedenle, polimer
nanofibr6z membran filtrelerinin elektrospinleme ile {iretilmesi {izerine ¢esitli
calismalar yapilmaktadir. Bu nanofibroz filtreler, antibakteriyel nanofibroz filtreler ile
endiistriyel sistemlerden gelen zehirli gazlarin ve tozlarin havaya veya deaktif

bakterilere yayilmasini 6nlemektedir (Akalin,2018).

7.2.6. Kozmetik

Elektrospinning polimer nanolifleri, kozmetik alaninda pek ¢ok yerde denenmistir.
Ormegin ¢esitli katk1 maddeleri igeren veya icermeyen cilt temizleme, cilt iyilestirme
veya diger terapdtik tibbi 6zelliklerin tedavisi i¢in kozmetik bir cilt bakim maskesi gibi
alanlarda denemeleri yapilmistir. Bu islem sonucunda elde edilen kozmetik cilt
maskesi, cilde iyilestirici veya bakim tedavisi saglamak i¢in cildin {i¢ boyutlu yapisina
uygun oldugu kadar acisiz ve nazikce bir sekilde uygulanabilmektedir (Smith vd.,
2001).

7.2.7. Akill kumaslar ve koruma kiyafetleri

Nanolifler, diger kumasglarin yani sira koruyucu giysilerde de kullanilabilir.
Elektrospinning nanolif membranlardan yapilan giysiler, hava ve su buhan
gecirgenligi empedansi olmaksizin kimyasal maddeleri notralize edebilir. Bu durum,
yiiksek gozeneklilik, yiliksek 6zgiil yiizey alani ve nanoliflerin ¢ok kiiclik gdzenek
boyutundan kaynaklanmaktadir. Tlk arastirmalar, elektrospun nanoliflerin nem buhari
difiizyonunu minimum diizeyde engelledigini gostermistir. Ayrica, geleneksel
tekstiller trtnleri ile karsilastirildiginda aerosol pargaciklarii yakalamada biiyiik
olgtide etkilidir (Ceylan,2014).
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8. MALZEME VE METHOD

8.1. Malzeme

Sodyum Silikat (Na2SiOs3), Hidroklorik Asit (HCI), Metanol (MeOH), n-hekzan
(CeH1s) ve Silan (SiHs) Istanbul Ticaret Universitesi Nanoteknoloji laboratuar
malzemeleri arasindadir.  Polikaprolakton (PCL) (M.W.:80,000), 2-Propanol
anhydrous 99,5 % (CsHsO) (M.W.: 60.10 g/mol) ve Titanium (IV) Butoxide (>97,0
%) (C16H3604Ti) (M.W.: 340,32 g/mol) Sigma Aldrich’den temin edildi. Kloroform
for analysis (CHCL3) (M.W.: 119.38 g/mol) , Asetonitril (CH3CN) (M.W. : 41.05
g/mol) ve Methanol for analysis (CH; OH) (M.W. : 32.04 g/mol) Merck firmasindan

satin alindi.

8.2.Method

8.2.1. Silika aerojel iiretimi

Silika aerojel iiretimine ilk olarak, 20 ml NaxSiOs, 10 ml HCL ve 150 ml suyun bir
behere konulurak manyetik karigtiricida belli bir siire karistirilir. (Sekil 8.1)

Sekil 8.1: Hazirlanan karisimin manyetik karistiricida karismasi
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Hazirlanan karisim iyice karistiktan sonra plastik bir boruya dokiiliir. Daha sonra, boru
50°C sicakligindaki bir firinda yaklasik olarak 2-3 saat araliginda bekletilir. Ardindan
jellesen karigim borudan ¢ikarilarak bir beher igindeki suya birakilir. (Sekil 8.2)

Sekil 8.2: Jellesen karisimin sudaki hali

Belli bir zaman suda bekledikten sonra sudaki jelin iletkenlik 6l¢iimii yapilir. Istenilen
dlciim degerine ulasilincaya kadar su degisimi yapilir. Iletkenlik degeri en son 250-
300 uS aras1 olgiiliir. Iletkenlik istenilen seviyelere indikten sonra jel Metanol igine

birakilir. Olusan jel bir ultrasonik banyoda yaklasik olarak 8-10 saat aras1 kalir. (Sekil
8.3)

Sekil 8.3: Jelin Metanol i¢inde bekletilmesi
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Belirli bir siire Metanol i¢inde bekledikten sonra ilk alkol dl¢imii yapilir. Burada
Ol¢giilen deger jelin iginde ne kadar Metanol oldugunu gosterir. Yapilan ilk dl¢iim
sonucunda jeldeki Metanol miktar1 %94 olarak ¢ikti. Bu yapilan jel yaklasik olarak
bir giin boyunca Metanol ¢dzeltisi i¢inde bekler. Ilk dl¢iimden sonra belli zamanlarda
alkol dl¢timii yapilir. (Sekil 8.4) Eger 6l¢iim degerinde biiyiik bir degisim olmuyor ise
jel i¢indeki Metanol miktar1 optimum degere ulagmis demektir. Optimum degere

ulasan jel Metanol islemini tamamlayip n-hekzan agamasina geger.

Sekil 8.4: Metanol 6l¢iimii

n-hekzan ¢ozelti agsamasinda ¢ozeltiye olusan jelin mavi rengi almasi i¢in Silan
kimyasali eklenir. Jelin iistiine n-hekzan ve Silan eklenerek beklenir. (Sekil 8.5)
Burada kesin bir bekleme siiresi yoktur. Jel tamamen maviye dondiigii anlasildigi

zaman n-hekzan siireci tamamlanmis olur.
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Sekil 8.5: n-hekzan ve Silan karisiminin hazirlanmasi ve ultrasonik banyoda
beklemesi

Son asama olan kurutma asamasina gegilir. Jeller siiziilerek bir firmn kabina alinir. ilk
olarak 50°C 1 saate yakin firinda bekletilir. Ardindan firinin sicakligi her yarim saate
bir 10°C artirilarak 120°C ¢ikarilir. Firin asamasinin amaci jel i¢inde bulunan n-
hekzan ve Silanin buharlasip jelin aerojel yapisina ulagmasini saglamaktir. Olusan
silika aerojeller ufak partikiiller halindedir. Bunlar bir dgiitiicli yardimiyla toz haline
getirilir. (Sekil 8.6)

Sekil 8.6: Partikiil silika aerojellerin toz haline getirilmesi
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8.2.2. Silika aerojel katkilh PCL nanoliflerin iiretimi

Nanoliflerin hazirlanmasinda, 75:25 oraninda Metanol-Kloroform (MET-CL) ve
Asetonitril-Kloroform (AC-CL) ¢6ziicti gruplari olusturulur. PCL ise sekil 8.7. deki

gibi ¢oziicii gruplarinda 85:15 oraninda ¢ozdiriliirek polimerik ¢6zelti elde edilir.

Sekil 8.7. Polimerik ¢ozeltinin hazirlanmasi

Ardindan hazirlanan polimerik ¢6zelti karisimina %0,50, %1, %2 ve %4 oranlarinda
silika aerojel katilarak bir ¢ozelti elde edilir. Bu ¢6zelti sekil 8.8’deki gibi manyetik
karistiricidda 300 rpm hizda 50°C sicaklikta homojen bir sekilde karisana kadar
bekletilir.
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Sekil 8.8. PCL-silika aerojel ¢ozeltinin tamamlanmasi

Tamamlanan her polimerik ¢ozelti, 10 ml'lik bir plastik siringaya aktarilir ve
elektrospinning cihazt NE 200 NanoSpinner igine yerlestirilir. Siringadan polimer
¢Ozeltisinin akigi, programlanabilir bir siringa pompasi ile kontrol edilir. Nanolif ~ 25
KV'de 0,750 ml / saat akis hiziyla atilir. Toplayici, nanolif aginin toplanmasi igin atict

ucdan ~ 30 cm uzaga sabitlenir.

8.2.3. Titanyum Dioksit iiretimi

Yapilan tez ¢alismasida sol-jel yontemi kullanilarak titanyum dioksit (TiO2)
partikiillerin iretimi yapilir. TiO2 partikiillerini hazirlamak igin izopropanol ve
Titanyum (IV) Butoksit kimyasallar1 kullanilir. Bu kimyasallar yaklasik 10 dakika
karistirilir ve ardindan bir pipet kullanilarak damla damla %10'luk bir HCI ¢ozeltisi
eklenir. (Sekil 8.9)
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Sekil 8.9. Sol-jel ¢6zeltisinin hazirlanmasi

Daha sonra Sekil 8.10 da goriildiigii gibi ¢ozelti jel haline gelene kadar manyetik

karistiricida karistirilir.

Sekil 8.10. Cozeltinin jel halini almasi
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Jel olustuktan sonra, sekil 8.11°de goriildiigi gibi 80°C'de 24 saat veya tamamen
katilasana kadar firinda kurutulur. Kuruduktan sonra toz haline getirme iglemi baglar.

Elde edilen amorf TiO; partikiilleri 550 °C'de 2 saat tavlanir. (Sekil 8.12)

Sekil 8.12. TiO2 partikiilleri

8.2.4. TiO2 katkih PCL nanoliflerin iiretimi

Nanoliflerin iiretimi, silika aerojel katkilt PCL nanoliflerin iiretiminde kullanilan AC-
CL ¢oziict grubu kullanilarak elde edilir. PCL, 85:15 oraninda klorofom ve asetonitril
¢oziiciileri iginde ¢oziiliir. TiOz ile birlestirilmis PCL, agirlik¢a %0.50, %1, %2 ve %4
konsantrasyonlarda c¢esitli kosullar altinda elektrospinning islemi gergeklestirilir.
Hazirlanan polimerik ¢ozeltiler manyetik karistiricida 300 rpm hizda ve 50 °C'de 24
saat karigtirillir. Hazirlanan cozeltiler, 10 ml'lik bir plastik siringaya dokdlir ve

elektrospinning cihazina yerlestirilir. Siringadan polimer ¢6zeltisinin akis hizi,
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programlanabilir bir siringa pompasi vasitasiyla kontrol edilir. Nanolifler ~25KV'de 1
ml/saat akig hiziyla tiretilir. Nanolifler, agi toplamak i¢in toplayici ugtan ~25 cm uzaga

sabitlenir.
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9. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

Yiiksek yiizey alan1 ve 1s1l iletkenligi nedeniyle, son yillarda enerji ve 1s1l izolasyon
alanlarinda silika aerojellerin kullanimi giderek artmaktadir. Elektrospinning teknigi,
polimer esasl1 nanolifin tiretilmesi agisindan oldukga etkili bir yontemdir. Bu nedenle,
farkli ¢oziicii gruplart kullanilarak hazirlanan Silika Aerojel-PCL Nanoliflerin

mekanik-kimyasal 6zellikleri, yiizey morfolojisi ve 1s1l iletkenlikleri arastirilmistir.
9.1. Silika Aerojel Katkihh PCL Nanoliflerin Karakterizasyonu

9.1.1. Silika aerojelin karakterizasyonu

Yapilan tez calismasinda, ilk olarak sol-jel yontemiyle iiretilen silika aerojelin
morfolojik yapis1 Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Sekil 9.1.

de silika aerojelin 10.0 ve 12.0 kx biiyilitme ile elde edilen SEM goriintiileri

bulunmaktadir.

oy
sk ‘o~ LS

s S e
SEM HV: 20.0 kV WD: 14.86 mm I VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 12.0 kx Det: SE | 2um
BI: 7.00 SM: RESOLUTION | Performance in nanospace

SEMHV:20.0kV | WD:14.86 mm ¥ VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 10.0 kx Det: SE 2pum
BL7.00 | SM:RESOLUTION | Performance in nanospace

Sekil 9.1. Silika aerojelin SEM goriintiileri

Ardindan, SEM-EDS yardimiyla silika aerojelin element analizi yapilir. Yapilan analiz
sonucunda, silika aerojelin i¢erisinde en yiiksek silika (Si) elementinin oldugu goriiliir.

Sekil 9.2. de SEM-EDS analizi sonucunda ortaya ¢ikan grafik yer almaktadir.
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Sekil 9.2. Silika Aerojelin SEM-EDS sonucu

9.1.2. Kalinlik testi

Her iki ¢oziicii grubu kullanilarak elde edilen Silika Aerojel -PCL Nanoliflerin

kalinliklart ~ 6lguilir. Sekil 9.3. de nanoliflerin ortalama kalinlik degerleri

goriilmektedir.
a i .
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Sekil 9.3. Ortalama Fiber Kalinliklar1 (a) PCL — Silika Aerojel Nanolifler (MET-CL)
(b) PCL — Silika Aerojel Nanolifler (AC-CL)

Kalinlik 6l¢iim analizi sonunda, birinci grup olan MET-CL ¢oziiciileri ile ¢6ziinen

nanoliflerin ikinci gruba gére daha ince oldugu 6lgiiliir.
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9.1.3. Cekme testi

PCL - Silika Aerojel Nanoliflere, Instron 4411 cihazinda 50 Newton yiik ile 30mm/dk

¢ekme testi yapilir. Numuneler sekil 9.4 deki boyutlarda hazirlanmastir.

Sekil 9.4. Numunelerin Cekme Makinesindeki Gortintiileri

Sekil 9.5 MET-CL grubu nanoliflerin, sekil 9.6. de ise AC-CL grubu nanoliflerin

cekme testi sonuglar1 yer almaktadir.
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Sekil 9.5. PCL — Silika Aerojel Nanolifler (MET-CL) ¢ekme testi sonuglari
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Sekil 9.6. PCL — Silika Aerojel Nanolifler (AC-CL) ¢ekme testi sonuglari
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Cekme testinde iiretilen nanolifler, hem dikey hem de yatay olmak iizere iki yonde
gekilir. (Bhullar vd., 2017) Karigik bir kloroform ve metanol ¢ozeltisi (3:1 hacim
orani) hazirlandi ve PCL nanolif elde edildi. Bu ¢alismadan elde edilen nanoliflere
uygulanan ¢ekme testi sonucunda, saf PCL'nin ¢ekme gerilimi degeri 3,3 MPa olarak
Ol¢iilmiistiir. Bu ¢aligmada, saf PCL'nin dikey ¢ekme degeri 2 ile 2,5 Mpa arasinda,
yatay ¢ekme gerilimi degeri ise 1,4 ile 1,6 Mpa arasinda 6lgiilmiistiir. Kloroform ve
asetonitril ile ¢ozelti karisimi hazirlanarak elde edilen PCL Nanoliflerin ¢ekme
gerilmesi degeri yatay ve dikey olarak 6l¢iilmiis ve ortalama 0.7-1 MPa arasinda bir

deger elde edilmistir (Y1lmaz ve Ceylan, 2020).

Her iki ¢6zelti grubu ile elde edilen nanoliflerin grafik sonuglari incelendiginde, yatay
numunelerin 6lgimlerindeki standart sapma orani dikey numunelere gore daha
yiiksektir. Bunun nedeni, nanoliflerin tiretim yoniiniin dikey olmasidir. Bu nedenle

dikey numunelerdeki 6l¢iimler digerlerinden daha dogrudur.
9.1.4. Taramah elektron mikroskobu (SEM)
PCL-Silika Aerojellerin morfolojik yapisini analiz etmek i¢cin SEM goriintiileri alinir.

Analize baglamadan 6nce nanoliflerin yiizeyi Au-Pd ile kaplanarak fiberlerin yiizeyi

iletken hale getirilir. Alinan SEM goriintiileri sekil 9.7 ve sekil 9.8. de yer almaktadir.
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Sekil 9.7. MET-CL ¢oziicti grubunda ¢oziilen PCL — Silika Aerojel Nanoliflerin SEM
gortintiileri; a, Saf PCL; b, %0.50 Silika Aerojel; ¢, %1 Silika Aerojel; d,
%2 Silika Aerojel; e, %4 Silika Aerojel
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Sekil 9.8. AC-CL ¢oziicii grubunda ¢oziilen PCL — Silika Aerojel Nanoliflerin SEM
goriintiileri; a, Saf PCL; b, %0.50 Silika Aerojel; ¢, %1 Silika Aerojel; d, %2
Silika Aerojel; e, %4 Silika Aerojel
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Yapilan 6lgtimler sonucunda, nanoliflerin ¢aplarinin diizgiin bir sekilde artmadigi veya
azalmadig1 gorilir. Bunun nedeni olarak, elektrospinning islemi sirasinda PCL
polimerinin hizli donmas1 ve aglomerasyonundan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.
Fiberlerin i¢inde veya ylizeyinde olusan bu topaklar, muhtemelen ¢6zeltinin
hazirlanmast veya nanoliflerin iiretimi sirasinda elektrostatik kuvvetler nedeniyle
meydana gelmektedir. Bu durumda jetin ucunda donan ve aglomere olan polimerik
¢ozelti, elektrik akimi ile aniden kolektore ulasir ve nanoliflerde farkli yarigaph
yapilarmn olusmasina neden olur. Uretilen nanoliflerin ortalama ¢ap dlgiileri ImagelJ

yazilimi olglilmiis olup, sekil 9.9 de yer alan grafikte sonuglart yer almaktadir.
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Sekil 9.9. Farkli konsantrasyonlarda (a) PCL — Silika Aerojel Nanolifleri (MET-CL)
(b) PCL — Silika Aerojel Nanolifleri (AC-CL) igeren PCL fiberlerin
ortalama lif ¢cap1

9.1.5. Fourier doniisiimii kizilotesi spektroskopisi (FT-IR)

Fourier Doniistimii Kizil6tesi Spektroskopisi (FTIR), bir tiir titresim spektroskopisi
yontemidir. Kimyasal analitik bir yontem olan FTIR, matematiksel Fourier doniisiimii
yontemi yardimiyla 1518 kizilotesi yogunluguna karsi dalga sayisim1 dlger. Bu
yontemin c¢alisma prensibi, kizilotesi radyasyonun emilmesiyle kimyasal baglarin
titresiminin Ol¢lilmesine dayanmaktadir. Bu radyasyon, gerilme, biiziilme ve biikiilme

gibi kimyasal baglarin farkl titresim hareketleri tarafindan emilir. Bu titresimlerin
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kimyasal baglardaki degisim ve absorpsiyon 6zellikleri, spektral piklerin olusmasina
yardimet olur. Yiizey PCL —silika aerojel nanoliflerde fonksiyonel gruplari, bir Perkin
Elmer FTIR kullanilarak 650 — 4000 cm™ dalga sayis1 araliginda Fourier transform
kizilGtesi spektroskopisi (FTIR) ile analiz edilir. Yapilan calismalardan elde edilen
sonuglara gore 3550-3200 dalga boylari1 arasinda en giiclii bagi saf silika aerojelin
verdigi goriliir (Ban, vd., 2019). Kloroform ve asetonitril ile ¢6ziilmiis ve % 2 ve % 4
silika aerojel igeren nanoliflerde dalga boyu 3444 dalga boyu olarak olgiiliir. Karbon
tarafindan yapilan iiclii bag nedeniyle bu iki elyafta enerji tasarrufu ¢ok yiiksektir.
Sekil 9.10 FTIR sonucunu gostermektedir.
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Sekil 9.10. Farkli konsantrasyonlarda PCL — Silika Aerojel Nanolif FTIR Sonucu (a)
Silika Aerojel — PCL (MET-CL) Nanolifler, (b) Silika Aerojel — PCL (AC-
CL) Nanolifler
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9.1.6. Diferansiyel termal analiz/ Termogravimetri (DTA/TG)

Termogravimetri analizi, bir numunenin kiitlesinde artan sicaklik sonucunda meydana
gelen agirlik degisimlerini nicel olarak veren bir analiz tiiriidiir. Bu analiz yontemi ile
bir maddenin dehidrasyonu veya bozunmasi sirasinda zamana veya sicakliga bagl
olarak agirlik degisimlerini gézlemlenir. Yiiksek sicakliklarda fiziksel veya kimyasal
baglarin kirilmas1 sonucu burada agirlik degisimi meydana gelmektedir. Uretilen
nanolifler Perkin Elmer Diferansiyel Termal Analiz/Termogravimetri (DTA/TG)
cihazi kullanilarak azot atmosferi altinda 10 °C/dk 1sitma hizinda ve 300-350 °C
sicaklik araliginda Al potasinda gerceklestirilir. Analiz sonucunda elde edilen veriler
kullanilarak asagidaki Esitlik 9.1 de ile agirlik kaybi hesaplanmis ve ayni zamanda

elde edilen diger verilerle grafikler ¢izilmistir.

mi-mf

Agirlik Kaybt (%) = ( )xlOO 9.1)

mi

(Boday, vd, 2012), bir silika aerojel ¢ozeltisine belirli oranlarda polianilin nanolifleri
ekleyerek calismislardir. Bu calisma sonucunda elde edilen TGA sonucuna gore

cozeltideki silika aerojel miktar1 azaldikga agirlik kaybi giderek azalmistir.

En yiiksek aerojel oranina sahip olan %2 ve %4 PCL- silika aerojel nanoliflerde,
agirlik kayb1 orant MET-CL grubunda %96,28 ve %95,05 iken AC-CL grubunda ise
%95,92 ve %95,62 olarak ol¢iilmistiir. Agirlik kaybi oranlart incelendiginde, MET-
CL ile ¢6ziinen grupta saf PCL ve %0,5 silika aerojel oranina sahip nanolifler igin
sonuglar sirastyla %98,58 ve %97,81 olarak bulunmustur. Ancak %2 ve %4 oranina
sahip nanoliflerde sonuglar, %96,28 ve %95,05 olarak bulunmustur. Oranin daha
diisik olmasmin nedeni, silika aerojellerin yiiksek sicaklik direncinden
kaynaklanmaktadir. Asagidaki grafikler, Sekil 9.11'de sicakliga bagl olarak her iki

nanolif grubunun agirlik kaybini gostermektedir.
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Sekil 9.11. Farkli konsantrasyonlarda PCL — Silika Aerojel Nanolifin Diferansiyel
Termal Analizi / Termogravimetrisi (DTA / TG) (a) Silika Aerojel — PCL
(MET-CL) Nanolifleri, (b) Silika Aerojel- PCL (AC-CL) Nanolifleri
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9.1.7. Brunauer-Emmett-Teller (BET)

BET analizi, kat1 bir ylizey iizerinde gaz molekiillerinin fiziksel adsorpsiyonunu
aciklamay1 amaclar. Bu, 6zgiil yiizey alanmiyla orantili oldugundan, ¢6ziinme hizinm
tahmin etmek igin kullanilir. Ozellikle malzemelerin belirli yiizey alanlarim 6lgmek
icin dnemli bir analiz yontemidir. Yiizey analizi i¢in kullanilan en yaygin gaz azot

gazidir.

Cizelge 9.1. Farkli konsantrasyonlarda PCL — Silika Aerojel Nanolifin BET Yiizey
Alani (a) Silika Aerojel — PCL (MET-CL) Nanolifler, (b) Silika Aerojel
—PCL (AC-CL) Nanolifler

NANOLIFLER YUZEY ALANI
(BET) M*/G
Saf PCL (MET-CL) 1.3278
%0,50 Aerojel-PCL (MET-CL) 0.8549
%1 Aerojel-PCL(MET-CL) 0.8878
%2 Aerojel-PCL (MET-CL) 0.9393
%4 Aerojel-PCL (MET-CL) 0.9705
Saf PCL (AC-CL) 0.6837
90,50 Aerojel-PCL (AC-CL) 0.7673
%1 Aerojel-PCL (AC-CL) 0.7068
%2 Aerojel-PCL (AC-CL) 0.4494
%4 Aerojel-PCL (AC-CL) 0.3515
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Sekil 9.12. Farkli konsantrasyonlarda PCL — Silika Aerojel Nanolifin BET Yiizey
Alani (a) %4 Silika Aerojel — PCL (MET-CL) Nanolifler, (b) %4 Silika
Aerojel — PCL (AC-CL) Nanolifler
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Silika aerojellerin 6nemli bir yapisal 6zelligi yiizey alanlaridir. Fonksiyonel tastyicilar
olan yakit depolama, kataliz ve ila¢ salimi, elektrotlar gibi alanlarda yiliksek yiizey
alan1 tercih edilir (Sehaqui,2011). Literatiirde polimer nanolif lireterek yapilan benzer
caligmalar incelendiginde, Yu ve arkadaslar1 Poliakrilonitril (PAN) kullanilarak belirli
oranlarda silika aerojel ilave edilerek nanolifler elde etmislerdir. BET analizi
sonucunda fiberlerdeki silika aerojel orani arttikca yilizey alaninin arttigi
gbzlemlenmistir (Yu, vd., 2020). Cizelge 9.1 ve Sekil 9.12'de goriildiigii gibi MET-CL
grubundaki PCL-silika aerojel nanoliflerdeki aerojel orani arttik¢a yiizey alani da
arttign goriilmiistiir. ikinci grup olan AC-CL grubunda ise durum tam tersidir. Bu
sonuglar, MET-CL grubunda aerojellerin nanoliflerde daha iyi ¢oziindiigini
gostermektedir. Metanol ve Asetonitril ¢oziicliler polardir ancak farkli 6zelliklere
sahiptir. Metanol ¢oziicii polar protiktir ve asetonitril ¢dziicli polar aprotiktir. Bagka
bir deyisle, polar protik ¢oziiciiler hidrojen baglart olusturur ve polar aprotik
coziiciilerden daha zengin O-H baglar1 ve N-H baglari icerir. Bu nedenle, polar protik
metanol ¢oziicii, PCL polimerlerini ve silika aerojeli ¢6zmek i¢in farkli giiclii baglar

saglamaktadir.

9.2. TiO2 Katkih PCL Nanoliflerin Karakterizasyonu

9.2.1. TiO2 karakterizasyonu

Yapilan tez ¢aligmasinda, ikinci olarak sol-jel yontemiyle iiretilen TiO2 morfolojik

yapist Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Sekil 9.13. de TiO2 ‘nin
10.0 ve 25.0 kx biiyiitme ile elde edilen SEM goriintiileri bulunmaktadir.
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Sekil 9.13. TiOz Partikiillerinin SEM Goriintiileri

Daha sonra TiO; partikiillerinin saflagtirilmasini géstermek i¢cin SEM-EDS sonuglari

da gosterildi. Tlgili sonuglar sekil 9.14° de gosterilmistir.
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Sekil 9.14. TiOz Partikiillerinin SEM-EDS Sonuglari

9.2.2 Kalinhk testi

Uretilen tiim TiO; katkil1 PCL nanoliflerin kalinlik 6l¢iimleri yapilmistir. Sekil 9.15

de nanoliflerin kalinlik degerlerini gostermektedir.
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Ortalama Fiber Kalinhgi

Saf PCL % 0.50 TiO2 % 1 TiO2 % 2 TiO2 % 4 TiO2
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Sekil 9.15. TiO2 katkili PCL nanoliflerin Ortalama Fiber Kalinlig

Yapilan Sl¢iimler sonucunda TiO2 oraninin fiber kalinligina herhangi bir etkisinin

olmadig1 gozlemlenmistir.

9.2.3. Cekme testi

TiO2- PCL nanoliflerin tizerinde Instron 4411 ¢ekme makinasinda 50 Newton yiik ile
30mm/dk ¢ekme testi yapilir. Numuneler hem yatay hem de dikey olarak alinmistir.

Sekil 9.16, her iki uygulamanin degerlerini géstermektedir.

Dikey Numunelerde Yatay Numunelerde
Lo Cekme Gerilimi . Cekme Gerilimi
09
1
0,8 - 207 1
é 20,6 -
26 205 -
D D
3 S04 -
24 E03 -
3 =
- So,2 -
01 -
0 - 0 -
Saf %050 %1 %2 %4 Saf %050 %1 %2 %4
PCL TiO2 TiO2 TiO2 TiO2 PCL TiO2 TiO2 Ti02 TiO2
Fiber Tiirii Fiber Tiirii

Sekil 9.16. TiOz katkili PCL nanoliflerin ¢ekme testi sonuglari
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Yapilan testler sonucunda, dikey numunelerde standart sapma oraninin yatay
numunelere gore daha az oldugu goriilmiistiir. Bu durumun sebebi, nanolifler dikey
yonde iiretildigi i¢in bu yonde g¢ekilen numuneler, yatay yondeki numunelere gore

daha dayanikli olmasidir.

9.2.4. Taramah elektron mikroskobu (SEM)

TiO2 — PCL nanoliflerin morfolojileri Taramali Elektron Mikroskobu kullanilarak
gozlemlenir. TiO2 — PCL nanoliflerin yiizeyleri iletken yiizeyi saglamak i¢in Au-Pd ile

kaplanir. Sekil 9.17'da SEM goriintiilerine bakilarak TiO- PCL nanoliflerin tahmini
lif boyutlar1 gosterilmektedir.
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EHT=500kV  WD=100mm  Sigr SE2 EHT=500kV WD =10.0 mm

A
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Sekil 9.17. Farkli TiO2 konsantrasyonlarina sahip TiO2 — PCL nanoliflerinin SEM
goriintiileri: a, Saf PCL; b, %0.50 TiO»; ¢, %1 TiOo; d, %2 TiOz; e, %4
TiOs.
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Bu nanoliflerin lif ¢aplari ImageJ yazilimu ile 6lgiiliir. Literatiirde gosterildigi gibi, bu
nanoliflerin ortalama capinin TiO2 partikiillerinin eklenmesiyle arttigi goriilmektedir
(Kiran,2018; Khalifehzadeh,2019). Ancak yapilan bu caligmada, lif ¢aplarinda %1
TiO2 igeren nanolif digindaki diger ¢aplardaki degerler birbirine yakindir. Bunun
nedeni, polimerik ¢ozeltinin optimum seviyeye ulasmasi olabilir. Ortalama fiber

caplart sekil 9.18’de gosterilmektedir.

Ortalama Fiber Capi

0,6

0,5

0,4 “' T T
£
g |
= 0,3
<
O

0,2

0
Saf PCL % 0,50 TiO2 % 1TiO2 % 2 TiO2 % 4 Ti02
Fiber Tiirii

Sekil 9.18. Farkli konsantrasyonlardaki TiO2 — PCL nanoliflerinin ortalama lif ¢ap1
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10. SONUC VE ONERILER

Bu c¢alismada, farkli oranlarda silika aerojel ile giiclendirilmis polimer nanoliflerin
¢ekme mukavemeti, enerji korunumu ve yiizey alanlar ile titanyum dioksit katkili PCL

nanoliflerin 6zellikleri arastirilmistir. Deneylerin sonuglar1 asagidaki gibidir:

e Calismada ilk olarak sol-jel yontemiyle 700-800 m?%/gr yiizey alanina sahip,
yiizey temas acist 165 derece olan, 90-95% gozenek yapist orani sahip ve 1s1
iletkenlik katsayisi 0,012-0,016 W/m.K olan siiper hidrofobik silika aerojeller
elde edildi.

e Polikaprolakton (PCL)-silika aerojel nanoliflerin, iki farkli ¢oziicii grubu

kullanilarak elektrospinng yontemi ile basarili bir sekilde elde edildi.

e SEM analizinden elde edilen sonuglara gére numunelerde nanoliflerin ¢apinin

aerojel orani ile dogru orantili olarak arttig1 ve azaldigi tespit edildi.

e FTIR ve DT/TGA analizleri ile enerji tasarrufu ve agirlik kaybi orani
arastirildi; buna paralel olarak %2 ve %4 silika aerojel iceren polimerik

nanoliflerin en iyi enerji korunumu ve agirlik kaybini gosterdigi belirlendi.

e BET testleriile elde edilen bilgilere gére, MET-CL ¢6ziicii grubu ile hazirlanan

nanoliflerin yiizey alani, AC-CI ¢6ziicli grubuna kiyasla daha iyi sonug alindi.

e (Caligmada ikinci adim olarak sol-jel yontemiyle TiO2 elde edilmis olup, elden
edilen TiO2’ler belirli oranlarda PCL polimerik ¢6zeltisine katilarak TiO2- PCL
nanolifler elektrospinng yontemi elde edildi.

e Uretilen nanoliflere SEM uygulanarak nanoliflerin morfolojik yapilari
incelendi. Cekme testi uygulanarak ise TiO2 yilizdesinin arttig1 zaman, ¢ekme

mukavemetinin de arttig1 gézlendi.

Silika aerojeller, inanilmaz derecede etkili termal yalitkanlar ve siiper kapasitorlerdir.
TiO> ile tretilen nanolifler ise ¢esitli endiistriyel uygulamalarda kullanilabilmektedir.
Ornegin tekstil sektdriinde kendi kendini temizleyen veya islanmayan kumas gibi

birgok alanda, biyomedikal alaninda antibakteriyel yiizey aktif madde olarak askeri ve
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elektronik iriinlerde kullanilmaktadir. Bu c¢alisma, 6zellikle ¢evre uygulamalari,
elektrik ve yasam bilimleri olmak tiizere gelecekte yapilacak aragtirmalar igin
endiistride kullanilacak iiretim siireci ve potansiyel kullanim alanlar1 hakkinda

rehberlik saglamay1 amag¢lamaktadir.
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