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OZET: Bu calismada, grafen oksit (GO) katkili poli(akrilonitril-vinil asetat) (P(AN-VAc)) nanolif yapili tekstil yiizeylerinin tiretim
parametreleri ve yapisal 6zelliklerinin belirlenmesi amaglanmistir. Uretilen P(AN-VAC)/GO kompozit tekstil yiizeylerinin SEM (Ta-
ramali Elektron Mikroskopisi), FT-IR (Fourier Déniisumli Kizilotesi Spektroskopisi), TGA (Termogravimetrik Analiz), dTGA (Dife-
ransiyel Termogravimetrik Analiz), DSC (Diferansiyel Taramali Kalorimetri), Cekme Deneyi analizleri gerceklestirilmistir. SEM
sonuclarina gére GO miktari ile ortalama lif capi arasinda lineer bir iliskiye rastlanmamistir. FT-IR sonuglarinda P(AN-VACc)/GO
nanokompozit yiizeylerin timinde GO’ya ait pikler gortlmustir. DSC ve TGA termal analizleri isil direncin, GO katkisiyla iyilesti-
gini gostermistir. Cekme deneyi sonuglarindan, GO Katkisinin kopma dayanimlarini arttirdigi gorilmusttr. Ote yandan, GO katkili
numunelerin kopma uzamasinin diistigl ve Young’s Modili degerlerinin arttigi belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Grafen oksit, poliakrilonitril, elektrogekim, nanolifli ylizey

CHARACTERISATION OF POLY (ACRYLONITRILE-VINYL ACETATE) / GRAPHENE
OXIDE NANOFIBER STRUCTURES

ABSTRACT: In this study, it was aimed to determine the production parameters of graphene oxide (GO) added poly(acrylonitrile-
vinyl acetat) (P(AN-VAc)) electrospun nanofiber textile surfaces and the structural properties. Produced (P(AN-VAc)) composite
textiles surfaces were analyzed by using SEM (Scanning Electron Microscopy), FT-IR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy),
TGA (Thermogravimetric Analysis), dTGA (Differential Thermogravimetric Analysis), DSC (Differential Scanning Calorimetry) and
Tensile Test. According to the SEM result, there was not a lineer correlation between GO content and average fiber diameter. The
specific peaks of GO were observed for all the P(AN-VACc)/GO nanocomposite surfaces in the FT-IR spectra. Thermal analyses of
TGA and DSC showed that thermal stability was enhanced with addition of GO. Tensile tests proved that the addition of GO into pure
P(AN-VACc) had a reinforcing effect in all the samples and increased the tensile strength of samples. On the other hand it was
determined that elongation values decreased, and Young’s modulus values increased with the addition of GO.

Keywords: Graphene oxide, polyacrylonitrile, electrospinning, nanofiber surfaces
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1. GIRIS

Grafit karbon atomlarinin Gst Gste yigilmasi ve genis, yass! lev-
halar olusturacak bigcimde, iki boyutlu dizlemde birbirlerine
baglanmasi ile olusan bir yapidir. Grafit yapisi icerisinde karbon
atomlarinin meydana getirdikleri duzlem icerisinde baglar kuv-
vetlidir ancak diizlemler arasindaki baglar ise zayiftir.

Grafen ise hekzagonal yapi icerisinde duizenli karbon atomlarinin
sp? hibritlesmesi yaptig1 tek katmanli bir nano pargaciktir [1, 2].
iki boyutlu, tek atom kalinhginda ve kuvvetli bag yapisi ile essiz
molekiler bir yapi olan grafen, ¢cok iyi elektriksel, elektrokimya-
sal, optik, termal ve mekanik Ozelliklere sahiptir. Bu 6nemli
oOzellikleri ile grafen materyali, termal ve elektriksel iletkenligin-
de, nanokompozitleri giiclendirmede, saydam iletken filmlerde,
ultra ince karbon filmlerde, elektronik devrelerde, senstrlerde
(kimyasal ve biyosensorler), ilag ve gen salinim araglarinda, agir
metalleri ayristirmada, nanoelektronikte, ekranlar icin saydam ve
esnek elektrotlarda, enerji depolama cihazlarinda uygulama
alanlari bulmaktadir [3, 4].

Grafenin aksine, yapisinda cesitli oranlarda karbon, oksijen ve
hidrojen bulunduran [3, 5, 6] grafen oksidin (GO), c¢ozeltilerde
kolaylikla disperse olmasi, dielektrik 6zelligi, seffafligi, elektro-
nik dzelliklerinin ayarlanabilir olmasi ve Ustlin mekanik 6zellik-
leri sebebiyle kullanim alanlari glin gectikge genislemektedir.
Diger yandan hidrofilik 6zellikli olan GO sp® baglarinin bozul-
mas! sebebiyle elektriksel iletkenlik agisindan yahtkan sinifina
girmektedir [7, 8].

Farkh yapilarda, fonksiyonel ozelliklerde ve boyutlarda grafen
ve tlrevlerinin gelistirilmesi 6zellikle polimer kompozit galisma-
larinda farkh uygulamalar i¢in ilgi alani olusturmaktadir.
Oksidasyon yontemi ile elde edilen grafen tirevlerinde olusan
fonksiyonel gruplar polimerler ile kolaylikla bag yapabilmektedir
[5, 9, 10, 11]. Bu sebepten polietilen (PE) [12], politretan (PU)
[3], polimetilmetakrilat (PMMA) [3, 12, 13], polivinilalkol
(PVA) [3, 12], polibiitilensiiksinat (PBS) [3], polipropilen (PP)
[12, 13, 14], poliakrilonitril (PAN) [12], termopoliliretan (TPU)
[12, 13], poliamid 6 (PA6) [13] gibi farkli polimerler ile
nanokompozitleri gliclendirme maksath bir¢ok calisma yapilmis-
tir [3, 12].

Hummers metodu ile oksidasyondan sonra epoksi ve hidroksil
fonksiyonel gruplar, zayif bag yapili grafit tabakalari arasina
yerlesmektedir. Su ve oksijen iceren fonksiyonel gruplar, karis-
tirma islemi ile tabakalar arasina girdirilerek kuvvetli etkilesim
kurdurulur ve tabakalarin birbirinden uzaklastiriimasi saglanir.
Boylece hidrofobik olan grafit, hidrofilik ve dagilma gdsteren
GO’ya donusmds olur [2, 11, 15, 16, 17].

Dusuk maliyeti, yiksek korozyon direnci, hafifligi, yuksek mu-
kavemeti ile PAN polimeri, otomotiv ve uzay endustrisi gibi
birgok sektorde kullaniimaktadir [18, 19, 20]. Poliakrilonitril
(PAN) polimerleri 1sil olarak erimeden bozundugu icin ¢dzUculer
icerisinde ¢ozllerek lif ¢ekimi icin uygun akiskanhkta polimer
cozeltisi haline getirilebilmektedir. Bu sebeplerden dolayr PAN
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polimerlerinden lif Gretimi ¢ozeltiden lif cekimi yéntemine gore
gerceklestirilmektedir. PAN polimeri bilinen bircok ¢oziicude
¢cozlinmemektedir. Coziicti olarak en c¢ok dimetilformamid
(DMF) ve dimetilasetamid (DMAC) ¢ozlcileri kullaniimaktadir
[21]. PAN lifleri, battaniye, hali ve elbise gibi tekstil sektdriinde
ve ingaat mihendisliginde asbest yerine kullaniimaktadir [22].
Ayrica yliksek molekiler dizilimi ve erimeden halkalasma reak-
siyonlari verdiginden dolay! karbon fiber dretiminde de kulla-
nilmaktadir [18, 22].

Yaklasik 70 yili askin siredir calismalara konu olan elektro
cekim, nanolif Uretim tekniklerinden en etkili olanidir [23, 24].
Son yillarda, elektro lif ¢cekim yontemi ile elde edilen nano lif
esasli materyallere olan ilgi, hacime oranla genis ylzey alani,
cok kiiglik gozenek boyutu, esnek yuzey fonksiyonelligi, meka-
nik ozellikleri gibi tstiin dzelliklerinden ve filtrasyon, kompozit,
tibbi, koruyucu elbiseler, optik sensorler, biyomedikal uygulama-
lar, ilag salinim sistemleri, uzay glnes panelleri gibi yaygin
uygulama alanlarindan dolay1 oldukga artmistir. Dolayisiyla
nano lifler ve nano lif esasli materyaller hem Ar-Ge calismala-
rinda hem de sanayide gittikce popularitesi artmaktadir [16, 25].

GO sahip oldugu mikemmel 6zellikleri ve bu dzelliklerin gelisti-
rilebilir olmasi sebebiyle, son zamanlarda GO katkili polimerler
Uzerinde yapilan ¢alismalarda artis gozlemlenmektedir. Enzim
etkinligi ve biyoelektrokimya tizerindeki potansiyeli ile PAN/GO
nanokompozit tzerine ¢alismalar yapilmistir [9]. Bu ¢alisma
kapsaminda Modifiye Hummers yontemi ile GO sentezlenmis ve
P(AN-VAC) ile karisim olusturularak elektro cekim sistemi ile
P(AN-VAC)/GO nanolifli yiizeyler uretilmistir. Uretilen nanolifli
yuzeylerin karakterizasyonu gerceklestirilmistir.

2. MATERYAL VE METOT
2.1. Materyal

GO sentezi i¢in gerekli olan grafit tozu (<20 pum), hidrojen pe-
roksit (H,0,, %30), sulfurik asit (H,SO,4, %96,4) Sigma Aldrich
firmasindan, sodyum nitrat (NaNOs), potasyum permenganat
(KMnQy), Merck firmasindan temin edilmistir. P (AN-VAC)
lifleri ise Aksa Akrilik Kimya San. A.S.’den temin edilmistir.

2.2. Grafen Oksit (GO) Sentezi

Grafitten grafen oksidin elde edilmesi i¢in kimyasal yontemler-
den Modifiye Hummers metodu kullanilmigtir [6, 17, 26, 27].
Bunun i¢in dncelikle buz banyosunda 5 g grafit tozu, 2,5 g sod-
yum nitrat (NaNQO3) ve 115 ml siilfurik asit (H,SO,) 1 saat bo-
yunca karistiriimistir. Devaminda kuvvetli bir yiikseltgen olan 15
gr potasyum permanganat (KMnQ,) ¢ozeltiye ilave edilerek 35
°C’de 2 saat karistiriimistir. Daha sonra karisima deiyonize su
eklenmis ve ayni sicaklikta 1 saat karistirmaya devam edilmistir.
Son iglem olarak 10 ml %30’luk hidrojen peroksit (H,O,) kari-
sima ilave edilerek 2 saat karistirlimistir. Elde edilen karisima,
deiyonize su ile yikama ve filtreleme islemleri pH: 7 olana kadar
uygunlanmigtir. Filtrelenmesi biten malzeme 50 °C’de etiivde 24
saat kurutulmustur.
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2.3. Elektro Cekim Parametreleri

Elektro cekim parametrelerinin hazirlanmasi icin oncelikle
P(AN-VACc) lifi, DMF (dimetilformamid) cozucisu igerisinde
80 °C’de ve 1 saat beher icerisinde karistirilarak ¢oziinmustir.
Ayni zamanda ayri bir beherde GO, DMF igerisinde 35 °C sicak-
likta 1 saat ultrasonik banyo icerisinde dispers edilmistir. Elde
edilen GO karigimi ¢ok yavas hizda P(AN-VAc) c¢ozeltisine bir
biret yardimiyla damla damla aktariimis ve 80 °C’de 24 saat
kanstiritimistir. Elektro cekim islemleri igin agirlikca GO orani
%0, %1,5, %3, %4,5 ve %6 olacak sekilde 10 g’hk 5 farkl
P(AN-VAC)/GO karigimlari hazirlanmistir.

Elektro cekim islemleri, inovenso marka NanoSpinner PilotLine
model yari endistriyel ¢ok igneli elektro ¢ekim cihazinda ger-
ceklestirilmistir. Karigimlarin cihazdan cekimi sirasinda g,
besleme, igne ucu-toplayici mesafesi gibi parametreler surekli
degistirilerek optimum degerler belirlenmistir. Cihaz parametre-
leri besleme hizi 0,12 mL/saat, voltaj 24 kV ve igne ucu-
toplayici mesafesi 140 mm olarak belirlenmistir.

2.4. P(AN-VAC)/GO Nanolif Yizey Karakterizasyonu

P(AN-VACc), GO ve P(AN-VAC)/GO numunelerin lif caplari ve
nanolif yuzey incelemeleri icin Zeiss EVO LS10 marka taramali
elektron mikroskobu (SEM) kullaniimistir. SEM cihazina enteg-
re olarak calisan elektron dagihmh X-iginlari analizi (EDX)
(Bruker 123 eV Quantax Microanalysis System) cihazi ile
elemental analizleri yapilmistir.

Fourier doniisim kizilotesi spektroskopisi (FT-IR) analizi, Per-
kin Elmer Spectrum 400-ATR cihazi ile 1000-4000 cm™ dalga

Serhan URUS, Stkri KARATAS, ibrahim KARTERI

boyu araliginda numunelerin sahip olduklari fonksiyonel gruplar
incelenmistir.

Numunelerin termal 6zellikleri (TGA), 0-800 °C sicaklik arali-
ginda, 10 °C/dk sicakhk artis ve 100 ml/dk azot akis hizinda
Shimadzu TGA-50 cihazinda incelenmistir. Diferansiyel taramali
kalorimetri (DSC) analizi ise 25-350 °C sicaklik araliginda,
10 °C/dk sicaklik artis ve 100 ml/dk azot akis hizinda Shimadzu
DSC-60 cihazinda incelenmistir.

Numunelerin kopma dayanimi, kopma uzamasi (%) ve Young’s
modilu degerleri ASTM-D 638 standartina gére 100 kPa 6n
gerilme, 50 mm/dk ¢ene hizi ve 29 mm ¢ene mesafesi ile Zwick-
Roell BT-1 test cihazinda olgulmustir. Ayni sartlarda her bir
numune 5 kez tekrarlanarak nanolif yuzeylerin kopma-uzama
iliskileri degerlendirilmistir. Olgtimler 20 + 2 °C’de ve %65 + 2
bagil nemde gerceklestirilmistir. Numunelerin genisligi ve kalin-
ligi dijital kumpas ile 10 farkli noktadan olgulerek ortalamasi
alinmigtir. Numunelerin kopma dayanimi ve Young’s modili
enine kesitlerin diiz dikdortgen oldugu varsayilarak hesaplanmis-
tir.

3. BULGULAR VE TARTISMA

Hazirlanan P(AN-VAc) ve P(AN-VAC)/GO %1,5, %3, %4,5 ve
%6 karigimlart kullanilarak elektro ¢ekim cihazinda 20 cm
capinda GO katkili nanolif ylzeyler elde edilmistir. Elde edilen
nanolifli P(AN-VAC)/GO yuzeyler Sekil 1°de verilmistir.

Sekil 1’de gorildugl Uzere, nanolif ylzeylerin homojen bir
sekilde Uretildigi saptanmigtir. Nanolif yiizeylerde elektro ¢ekim
islemi sonucunda herhangi bir deformasyona rastlanmamistir.

Sekil 1. Uretilen P(AN-VAC)/GO Kompozit Yiizeyler; a)P(AN-VAC)/GO %1,5 b)P(AN-VAC)/GO %3
C)P(AN-VAC)/GO %4,5 d)P(AN-VAC)/GO %6 e)P (AN-VACc) referans
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3.1. SEM Analizi

Modifiye Hummers yontemi ile elde edilen GO nano partikille-
rin 2 pm (5.00 kx) ve 1 um (10.00 kx) olcekli SEM gorintuleri
sirastyla Sekil 2’de verilmistir. P(AN-VAC) referans nanoyiizeyin
1 pm (30.00 kx) ve 1 um (10.00 kx) olgekli SEM goriintileri
sirasiyla Sekil 3’te, P(AN-VAC)/GO %1,5 nanoyiizeyin 1 pum
(10.00 kx) ve 300 nm (30.00 kx) olgekli SEM goruntileri

Serhan URUS, Siikrii KARATAS, Ibrahim KARTERI

Sekil 4’te, P(AN-VAC)/GO %3 nanoyiizeyin 1 pum (10.00 kx) ve
1um (30.00 kx) olgekli SEM gorintileri Sekil 5te, P(AN-
VAC)/GO %4,5 nanoylizeyin 1 um (10.00 kx) ve 300 nm (30.00
kx) olcekli SEM gorintileri Sekil 6’da ve P(AN-VAC)/GO %6
nanoyiizeyin 1 um (10.00 kx) ve 300 nm (30.00 kx) dl¢ekli SEM
goruntuleri Sekil 7°de verilmistir.

Sekil 4 (a-b). P(AN-VAC)/GO %1,5 nanoylizeyi SEM goruntuleri

Cilt (Val): 23 No: 102
SAYFA 85
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Sekil 7 (a-b). P(AN-VAC)/GO %6 nanoylizeyi SEM goriintileri

SEM gorintileri incelendiginde farkli c¢aplarda nanoliflerin

olustugu ve yapi igerisinde ag seklinde dagildigi goriilmektedir.
Bu sonuglar nano lif yiizeylerin olusturuldugunu gostermistir. 240 £ 263
Cozelti viskozitesi, ¢ozelti iletkenligi gibi polimer ¢ozeltisinin 196

parametreleri nanolif ylizey yapisinin ozelliklerini etkilemekte-
dir. Elektro ¢ekim islemi esnasinda olusan nanoliflerin yapilari
GO, PAN ve ¢ozelti parametrelerinin yani sira ¢ozicl olarak
kullanilan DMF ile de degiskenlik gostermektedir [9, 28]. Kari-
simdaki GO miktari, cesitli lif caplarinda ve yapilarda lif elde a0

Lif Caplar1 (nm)

80 +

edilmesini saglamistir. GO miktarindaki artis, ortalama lif ¢apin- 0 t ' '
da lineer bir etkiye sebep olmamistir. Buna Karsin elde edilen e Y o Mo . e
nanolifli yuzeyler oldukca Uniform yapidadir. Elde edilen

numulerin ortalama lif caplari Sekil 8’de verilmistir. Sekil 8. Ortalama nanolif caplari
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3.2. EDX Analizi

GO, P(AN-VAc), ve P(AN-VAC)/GO nanolif materyallerinin
EDX analiz sonuglarina gore elementlerin agirlikga ylzde ve
standart sapma degerleri Tablo 1’de verilmistir. GO sentezinin
EDX analizine gore karbon ve oksijen orani literatlire gore
farklilik gostermekle birlikte C/O orani (2,11) literattr ile
uyumlu sonug¢ vermistir [29, 30]. Tabloda yer verilmeyen ve GO
yapisinin igerisinde filtrelemede uzaklagmayan sulfir, manganez,
potasyum, sodyum gibi diger elementlerin degeri yaklasik
%21,85 £ 6,24 civarindadir.

Test edilen numunelerin analiz sonuclari, GO ve P(AN-VAc)
yapilarini dogrulamaktadir. P(AN-VAC) yapisinda azot, karbon,
oksijen bulunurken, GO vyapisinda karbon ve oksijen
bulunmustur. P(AN-VAC)/GO nanolif yiizeylerde GO miktarl

Tablo 1. EDX analiz sonuglari (% agirlikga)

Serhan URUS, Siikrii KARATAS, Ibrahim KARTERI

arttikca karbon yuzdesi artarken, azot ve oksijen yuzdelerinde
disus gozlemlenmistir.

3.3. FT-IR Analizi

GO, P(AN-VAc) ve P(AN-VAC)/GO numunelerine ait FT-IR
spektralari Sekil 9’da verilmistir. P(AN-VAC)/GO igerisindeki
GO’nun varligini gostermek adina GO spektrumu ile P(AN-
VAC)/GO spektrasi ayri ayri verilmistir.

GO spektrumu incelendiginde, 3116 cm™de O-H gerilmeleri,
1713 cm™de C=0 karbonil baglari, 1613 cm™de C=C aromatik
baglari, 1215 cm™de C-O epoksi baglari ve 1042 cm™de C-O
alkoksi baglarin varhg! tespit edilmistir [3, 11, 31].
P(AN-VAC)/GO nanolif yizeylerin kimyasal yapisinda tespit
edilen baglar ve dalga sayilari Tablo 2’de verilmistir.

Karbon (%) Azot (%) Oksijen (%)
Numuneler Ortalama  Standart Sapma Ortalama  Standart Sapma Ortalama  Standart Sapme

% (o) % (o) % (o)
GO 48,35 +6,12 6,23 +4,8 23,60 +6,4
P(AN-VAc) 79,81 +2,73 17,19 12,42 2,99 40,30
P(AN-VAC)/GO %1,5 81,98 +1,59 14,48 +3,40 3,53 +1,92
P(AN-VAC)/GO %3 80,39 +1,74 16,51 +1,66 3,10 40,10
P(AN-VAC)/GO %4,5 82,13 +1,72 14,84 +1,66 3,02 +0,58
P(AN-VAC)/GO %6 82,30 11,54 15,06 +1,33 2,66 10,22

Sekil 9. a) GO FT-IR Spektroskopisi, b) P(AN-VACc)/GO FT-IR Spektroskopisi

Tablo 2. P(AN-VACc)/GO nanolif yiizeylerin FT-IR analizi sonuglari

Fonksiyonel Gurup Bag Yapisi Dalga Sayisi (cm™)
Hidroksil O-H 3650-3120
Karbonil / Karboksil C=0 1740
Aromatik c=C 1660

Epoksi C-0 1230
Alkoksi C-0 1094
Alifatik C-H, H-C-H 2930, 1450 ve 1370
Nitril C=N 2240
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P(AN-VAC)/GO spektrumu incelendiginde GO, P(AN-VAC)
polimeri icerisinde yeni karakteristik pikler olusturmamis ve
polimer zincirinde herhangi bir degisiklik gorulmemistir [32].
Spektrumda, C-H bagi 2930 cm™, C=N bagi 2240 cm™?, -CH,
bagi 1450 cm™, C-H bagi 1370 cm™’de P(AN-VAc) polimerine
ait olan karakteristik baglar tespit edilmistir [33, 34, 35].
1094 cm™de ve 1230 cm™’de C-O baglari, 1660 cm™’de C=C
bagi, 1740 cm™’de C=0 bagI ve 3650-3120 cm™ dalga sayilarin-
da OH baglarinin varligi tespit edilmistir. Bu bag yapilari analiz
edilen nanoliflerin icerisinde GO nano malzemenin varligini
kanitlamistir [9, 36, 37].

3.4. DSC Analizi

P(AN-VAc) ve P(AN-VAC)/GO numunelerine ait DSC egrileri
Sekil 10’da verilmistir. PAN’In yapisindaki —CN gruplari, 295
°C civarina gelince, hava oksijeni varliginda halka kapanma ve
¢apraz-baglanma reaksiyonlari ile ekzotermik bir bant vermekte-
dir. Bu sicakliktan sonra, PAN ekzotermik reaksiyonla bozundu-
gundan dolay! herhangi bir erime bandi gézlemlenmemektedir
[19, 20].

Sekil 10. P(AN-VAc)/GO nanolif yizeylerin DSC grafigi

Sekil 10°daki DSC grafiginden elde edilen veriler Tablo 3’te
verilmistir. P(AN-VAC) lifine ait ekzotermik reaksiyon bandi
306 °C olarak tespit edilmistir. P(AN-VACc)/GO %1,5 nano-
lifine ait DSC egrisinde ekzotermik reaksiyon bandi 298 °C,
P(AN-VAC)/GO %3, %4,5 ve %6 nanoliflerinde ise 307 °C
olarak tespit edilmistir. Farkli yuzdelerde GO katkilanmig
P(AN-VAC)/GO nanolif yapilarin ekzotermik bozunma sicak-
liklari, P(AN-VAC) lifi referans olarak alindiginda lineer bir
artis gostermemis, ancak GO ilavesi ile ekzotermik bozunma
sicakligl az da olsa artisa sebep olmustur ve bu sonuglar lite-
ratlir ile uyumludur [20, 37].
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Tablo 3. P(AN-VACc)/GO nanolif yiizeylerin DSC verileri

Numuneler DSC? 0
Degerleri ("C)
P(AN-VAc) 306
P(AN-VAC)/GO %1,5 298
P(AN-VACc)/GO %3 307
P(AN-VAC)/GO %4,5 307
P(AN-VACc)/GO %6 307

GO katkisi ile P(AN-VAc) polimerinde, -CN gruplari arasi
capraz baglarin olugsmasi ve halka kapanma reaksiyonlarini az da
olsa zorlastirmaktadir. Bu durum P(AN-VAc) nanolif yuzeyini
GO katkisiyla termal olarak daha kararh bir hale getirmektedir
[32].

3.5. TGA ve dTGA Analizleri

P(AN-VAc), GO ve P(AN-VAC)/GO numunelerinin TGA ve
dTGA egrileri Sekil 11°de verilmistir. GO’nun TGA egrisi ince-
lendiginde, t¢ asamali bir degredasyonun oldugu ve GO’nun
25-125 °C arahiginda %11,5, 125-260 °C araliginda %32,4,
260- 800 °C araliginda %26,1 agirlik kaybina ugradigi belirlen-
mistir. Malzemenin %29,7’lik bir kismi ise 800 °C sicaklik so-
nunda bozunmadan geriye kalmistir. dTGA verilerine gére GO
icin maksimum bozunma sicakligl 202 °C olarak bulunmustur ve
bu sicaklikta malzeme yaklasik 17 %/dk‘lik bir hizda bozunmus-
tur. GO’nun bozunma egrisinde 125 °C’ye kadar olan bélimde
yapida bulunan su molekdlleri kaybolmus, 260 °C’ye kadar olan
bolimde ise yapidaki oksijen iceren fonksiyonel gruplar CO ve
CO, gazlari seklinde yapiyi terk etmistir. Son olarak 260 °C
Ustlnde ise yapida geriye kalan kararsiz karbon atomlarinin
bozunmasi gergeklesmistir [38,39].

PAN lifleri genellikle 295 °C’de nitril gruplarindan kaynaklanan,
halka kapanma reaksiyonlari ve capraz baglanma reaksiyonlari
ile ekzotermik olarak bozunmaktadir [40]. P(AN-VACc)/GO
nanoytzeylerine ait TGA ve dTGA grafikleri incelendiginde ise
280-370 °C ile 370-500 °C sicaklik araliklarinda iki 6nemli
termal bozunma gozlemlenmistir.

Nanolif ylzeylerin TGA egrileri incelendiginde, iceriginde GO
bulunmayan saf P(AN-VAc) lifleri ile karsilastirildigi zaman GO
katkili nanolif yizeylerde, yapidaki GO miktari arttikca kitle
kaybinin azaldigi gorilmektedir. Yaklagik 330 °C sicakliktan
sonra yapiya katilan GO’nun nanolif yiizeylerin termal dayanik-
liligina etkisi agik bicimde goriilmektedir. Buna gore yapidaki
GO orani arttikgca nanolif ylizeylerin bozunma yiizdesi ve dolayi-
si ile agirhk kayiplari azalmistir. Ozellikle yapiya %6 oraninda
GO katkisi nanolif yuzeyin termal dayanikhiligini énemli 6lglide
arttirmigtir. Nanolif yizeylerin TGA ve dTGA egrilerinden elde
edilen bazi 6nemli parametre degerleri sirasiyla Tablo 4 ve
Tablo 5’te verilmistir.
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Sekil 11. a) GO ve P(AN-VACc)/GO nanolif ylizeylerin TGA egrileri, b) P (AN-VAC)/GO nanolif ylizeylerin dTGA egrileri

Tablo 4. P(AN-VAc) ve P(AN-VACc)/GO nanolif ylizeylerin TGA analiz sonuclari

Agirlik Kaybi (%)

Bozunmaya Baslama Yarilanma

Ornekler Sicaklik  Arahgi(°C) Sicakligi (°C) Sicaklig (°C) Kalinti (%)
280-370 370-500
P(AN-VAc) 50,13 27,81 297 354 38,95
P(AN-VAC)/GO %1,5 40,68 31,82 298 382 40,07
P(AN-VAC)/GO %3 41,82 28,71 308 375 41,83
P(AN-VAC)/GO %4,5 40,53 27,23 306 385 43,61
P(AN-VAC)/GO %6 30,77 29,01 300 422 45,70
Tablo 5. P(AN-VAc) ve P(AN-VACc)/GO nanolif yiizeylerin dTGA analiz sonuglari
Sicaklhk Arahgi

- 280-370 °C 370-500 °C
Ornekler - -

Pik noktas! Tmax Pik noktasi degeri Pik noktas! Tmax Pik noktasi degeri

(°C) dTGinax (% min'™) (°C) dTGinax (% min™)

P(AN-VAC) 321 11,75 394 1,88
P(AN-VAC)/GO %1,5 323 8,83 411 2,14
P(AN-VAC)/GO %3 320 9,65 412 1,92
P(AN-VAC)/GO %4,5 324 9,50 414 1,97
P(AN-VAC)/GO %6 318 5,30 415 2,17

Tablo 5 incelendigi zaman, P(AN-VACc) nanolif ylzeylerin 280-
370 °C sicaklik araliginda yiiksek oranda bozundugu gérulmek-
tedir. Bu sicakhk araligindaki agirhk kaybi degerleri referans
numunesi ile karsilastirildiginda, yapidaki GO oraninin artmasiy-
la, agirlik kaybinin azaldigi gorulmektedir. Bu sonuglar
P(AN-VAc) yapisina GO Katkisinin yapinin 1sil kararlihgini
arttirdigini gostermektedir. Bu durum nanolif yizeylerin TGA
analizi sonrasi kalan madde miktarlari ile de desteklenmistir.
Nanolif yizey yapisindaki GO miktari arttikca analiz sonunda
bozunmadan kalan madde miktari artmistir. Ozellikle iceriginde
%6 oraninda GO bulunan nanolif yiizeyin yariya yakini bozun-
madan geriye kalmistir. Nanolif yiizeylerin dTGA egrilerinden
elde edilen Tablo 5’teki veriler de yapiya GO katkisinin malze-
menin 1sil kararlihg arttirdigini desteklemistir. Buna gére bir
malzemenin en yiksek oranda bozundugu sicakliktaki bozunma
hizini gosteren pik noktasi degeri (% min™) P(AN-VAc) nanolif
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yizeylerine ait bozunma bdélgesi olan 280-370 °C sicaklik arali-
ginda yapidaki GO orani arttikga azalma gostermistir. iceriginde
%6 oraninda GO bulunan nanolif yiizey katkisiz P(AN-VAc)
nanolif ylzeyleri ile karsilastirlldiginda malzemenin bozunma
hizinin yaklasik yariya yariya azaldigi bulunmustur.

P (AN-VAC) nanolifine GO’nun eklenmesiyle, isisal dayanimin
olumlu yénde etkilendigi Sekil 12’de gorilmektedir. Sekilde
referans numune ve GO katkilanmis numunelerin Tablo 4’te
verilen TGA verilerinden 800 °C sicaklik sonucunda kalan kalin-
tI miktari (%) ile Tablo 5°ten elde edilen dTGA T pik degeri
arasindaki iliski ortaya konmustur. P(AN-VAc) nanolif ylizey-
lerdeki GO miktari arttikca Tray Sicakhigr ile kalinti miktari (%)
arasindaki pozitif artis gdézikmektedir. Bu durum GO’nun
P(AN-VAc) nanolif yiizeylerinin termal dayanimini arttirdigini
gOstermektedir.
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Sekil 12. Kalinti miktari ile T sicaklik degerleri grafigi

3.6. Cekme Dayanimi Analizi

P(AN-VACc) ve GO Katkili numunelere yapilan testlerin ortalama
nanolif gapi, kopma uzamasi (%), kopma dayanimi ve Young’s
modili sonuglari Tablo 6’da verilmistir.

Kopma uzamasi degerleri incelendiginde, P(AN-VACc) icerisine
%1,5 GO katkilandiginda kopma uzamasi degerinin %44,5 sevi-
yesinden %13,8 seviyesine distigi goriilmektedir. Bu durum,
%1,5 GO katkili yapinin daha kirilgan hale geldigini gdstermek-
tedir.

Yapilan ¢ekme deneyi test sonuglari incelendiginde referans
P(AN-VACc) nanolif ylizeylerin 2104-2144 kPa seviyesinde kop-
ma dayanimina sahip oldugu belirlenmistir. Bu dayanim degeri
%1,5 GO katkisiyla 2317,6 kPa seviyesine, %3 GO katkislyla ise
3190,7 kPa seviyesine kadar ¢cikmistir. Bu noktadan sonra %4,5
ve %6 GO katkisiyla yapilan numunelerde bir miktar disls
g6zlenmekle beraber referans P(AN-VAc) numunelerine gore
takviyelendirme etkisi sagladigl gériilmektedir. Sirasiyla referans
P(AN-VAC) yuzeye gore %1,5, %3, %4,5, %6’ ik numunelerdeki
kopma dayanimi artisi %8,1, %48,8, %31,9 ve %5,6 olarak
gerceklesmistir. %6 gibi yiksek GO katkisinda dahi takviyelen-
dirme etkisi gozlenmesi GO’nun P(AN-VAC) igerisinde iyi bir
dagilim gosterdigi sonucunu kuvvetlendirmektedir. Kopma da-
yanimi ile GO artis miktari arasindaki iligki Sekil 13’te verilmis-
tir.

Serhan URUS, Siikrii KARATAS, Ibrahim KARTERI

Sekil 13. P(AN-VACc)/GO numunelerin GO katki miktarina gére kopma
dayanimi egrisi

P(AN-VACc) nanolif yiizey numunelerinin Young’s moduli 301,6
kPa seviyesinde, %1,5 katkili P(AN-VAc) numulerinde Young‘s
modulli 688,4 kPa olarak ol¢ilmustir. Uzama degerleri ile
Young‘s modili yapinin kirilgan hale geldigi konusunda birbi-
riyle uyumludur. %3 GO katkisinda referans P(AN-VACc) numu-
nesiyle neredeyse ayni seviyede kopma uzamasi degeri tespit
edilmistir. %4,5 ve %6 GO katkili numunelerde ise kopma uza-
masinda belirgin bir diisiis goriilmektedir. %3, %4,5 ve %6 GO
katkili numunelerinin Young’s moduld incelendiginde ise numu-
nelerin  timinde Young’s modul degerlerinin  referans
P(AN-VAc) nanolif yuzey numunesine gdére oldukga yiksek
oldugu ve nanolifli ylzeylerin esnekliklerinin distigi anlasil-
maktadir. GO miktari ile Young‘s modull arasindaki iliski Sekil
14’te verilmistir.

688,4

Young’s Modiilii (kPa)

0,0 1,5 3,0 4,5 6,0
GO Miktar1 (%)

Sekil 14. P(AN-VAc)/GO numunelerin GO katki
Young’s modull egrisi

miktarina gore

Tablo 6. P (AN-VACc)/GO numunelerin kopma uzamasi (%), kopma dayanimi ve Young’s modili sonuglari

Kopma Uzamasi
Numuneler

Kopma Dayanimi (kPa) Young’s Moduli (kPa)

(%)
Deger Std. Sap. Deger Std. Sap. Deger Std. Sap.
P(AN-VAc) 44,5 +9,7 2144,0 +345,5 301,6 +55,8
P(AN-VAC)/GO %1,5 13,8 27 2317,6 +549,6 688,4 +287,3
P(AN-VAC)/GO %3 45,1 +5,9 3190,7 +642 473,1 +156,5
P(AN-VAC)/GO %4,5 339 +6,3 28278 +630,2 533,2 +313,7
P(AN-VAC)/GO %6 26,3 +16,3 2264,4 +412 573,6 +132,1
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4. SONUCLAR

SEM analizlerine gére GO miktarindaki artis, ortalama lif ¢apin-
da lineer bir etkiye sebep olmamistir. EDX sonuglarina gore
P(AN-VAC)/GO nanolif yiizeylerde GO miktar arttikca karbon
yiizdesi artarken, azot ve oksijen yizdelerinin distugi gézlem-
lenmistir.

FTIR analizinde, P(AN-VAc)’a ait olan karakteristik pikler tespit
edilmis ve GO, P(AN-VAc) polimeri igerisinde yeni karakteristik
pikler olusturmamig ve polimer zincirinde herhangi bir degisiklik
gorilmemistir.

P(AN-VACc)/GO nanolif yizeylerine ait DSC egrilerinde, ekzo-
termik reaksiyon bantlari tespit edilmistir. GO katkisi ile
P(AN-VAc) polimerinde, -CN gruplari arasi ¢apraz baglarin
olugsmasi P(AN-VACc)/GO nanolif yuzeyini termal olarak daha
kararli bir hale getirmektedir

P(AN-VAC)/GO nanolif yiizeylerine ait TGA ve dTGA egrileri-
ne gore 280-370 °C ile 370-500 °C sicakhk araliklarinda iki
6nemli termal bozunma gézlemlenmistir. Nanolif yiizey yapisin-
daki GO miktari arttikca analiz sonunda bozunmadan kalan
madde miktari artmistir. Ozellikle iceriginde %6 oraninda GO
bulunan nanolif yiizeyin yariya yakini bozunmadan geriye kal-
mistir. Yine ayni numune (%6 oraninda GO bulunan) katkisiz
P(AN-VACc) nanolif ylizeyleri ile karsilastirildiginda malzemenin
bozunma hizinin yaklasik yariya yariya azaldigi bulunmustur.
Yapidaki GO orani arttikga nanolif yiizeylerin bozunma ylzdesi
ve dolayisi ile agirlik kayiplari azalmistir.

Yapilan cekme deneyi test sonuglari incelendiginde; referans
P(AN-VACc) nanolif ylzeylerin 2104-2144 kPa seviyesinde kop-
ma dayanimina sahip oldugu, % 1,5 ve % 3 GO katkili nanolif
yuzeylerin kopma dayanim degerleri artig gosterdigi, % 4,5 ve %
6 GO katkili numunelerde ise bir miktar disis olmasina ragmen
referans P(AN-VAc) numunesine gére GO katkisinin takviye-
lendirme etkisi sagladig tespit edilmistir. Kopma uzamasi deger-
lerine bakildiginda, %3 GO katkili nanolifli yiizeyin en iyi kop-
ma uzamasi degerine sahip oldugu tespit edilmistir. Young’s
Modiili degerleri incelendignde ise referans P(AN-VAc) numu-
nesine gore GO katkili numunelerin timinde, Young’s modul
degerlerinin oldukca ylksek oldugu ve yiizeylerin esnekliklerinin
distigl belirlenmistir. En yiksek deger % 1,5 GO katkili nanolif
yuzeyde tespit edilmistir. Tim nanolif ylzeyleri arasinda opti-
mum ¢ekme deneyi sonuclarinin %3 GO katki degerinde elde
edildigi gdzlenmistir.
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