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Bu calismada, tetraetilen ortosilikat (TEOS) 6ncilinden sol-jel reaksiyonu ile sentezlenen silika

aerojelleri (SA) igeren, elektroegirme yontemiyle Uretilmis hidrofobik polistiren (PS) bazlh nanoliflerin
yapisal, morfolojik, islanabilirlik ve termal ozellikleri sirasiyla FTIR, SEM, su temas agisi, DSC ve TGA
analizleriyle incelenmistir. FTIR analizi, SA'nin fiziksel baglarla PS matrise dagildigini, polimerin
molekiler yapisini degistirmedigini gostermistir. SEM goriintilerinde SA miktarinin artmasiyla birlikte
Anahtar kelimeler nanolif caplarinda azalma, buna karsin topak olusumunda ve yiizey pirizliilugiinde artis gorilmiistir.
Polistiren; Silika Ayrica, yapisindaki Si—OH gruplari nedeniyle artan SA miktarina bagl olarak hidrofobik PS nanoliflerin su
Aerojel; Elektroegirme;  temas agilarinda azalma meydana gelmistir. Termal 6zelliklere bakildiginda, SA miktarinin artmasiyla
Nanolif beraber PS bazli nanoliflerin camsi gegis sicakliklarinda azalma meydana gelmistir. Bu durum SA’larin
plastiklestirici gibi davranarak polimer zincirleri arasindaki serbest hacmi arttirmasindan ve zincir
hareketlerini kolaylastirmasindan kaynaklanmistir. Diger taraftan SA miktari arttikga nanoliflerin termal
dayanimlari artmis, maksimum bozunma sicakliklari 33°C 6telenmistir. Sonucta SA katkisi, PS bazli
nanoliflerin hidrofobik 6zelligini dusirse de plastiklestirici etkisiyle PS’nin islenebilme sicakhigini
azaltmis, termal kararliligini arttirmis ve daha genis ylizey alanina sahip daha ince nanoliflerin eldesine

imkan vermistir.

Effect of Silica Aerogel on Thermal Properties of Hydrophobic
Polystyrene Nanofibers
Abstract

In this study, the structural, morphological, wettability and thermal properties of hydrophobic
polystyrene (PS) based electrospun nanofibers, which contains the silica aerogels (SA) synthesized from

tetraethylene orthosilicate (TEOS) precursor by sol-gel reaction, were investigated by FTIR, SEM, water
contact angle, DSC and TGA analyzes, respectively. FTIR analysis showed that the SA dispersed into the
PS matrix by physical bonds and did not change the molecular structure of the polymer. The SEM

Keywords images displayed that the nanofiber diameters decreased with increasing SA amount, while
Polystyrene; Silica agglomeration and surface roughness increased. In addition, the water contact angle of the
Aerogel; hydrophobic PS nanofibers decreased due to the increased amount of SA containing the Si—OH groups
Electrospinning; in its structure. Considering the thermal properties, the glass transition temperature of PS based
Nanofiber nanofibers decreased with the increase of SA amount. This is due to the fact that the SA act as

plasticizers, increasing the free volume between polymer chains and facilitating the chain movements.
On the other hand, as the amount of SA increased, the thermal stability of the nanofibers increased,
and the maximum decomposition temperature was shifted by 33°C. As a result, the SA additives
facilitated the processability of the PS matrix thanks to their plasticizing effect, and increased the
thermal stability of the nanofibers. Even though the additives reduced the hydrophobic properties of
the nanofibers, provided the formation of thinner fibers with larger surface areas.
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1. Giris
Bir kaza sonucu veya dogrudan
okyanuslara/denizlere karisan petrol tilrevleri,

cevresel sorunlara neden oldugu kadar okyanus
canhlilarina ve dolayli olarak insan sagligina karsi
ciddi bir tehdit olusturmaktadir (Peterson vd. 2003,
Allan vd. 2012). Bunun yaninda gerekli aritma
yapilmadan cevreye birakilan enddstriyel ve evsel
atik sulari, temiz su kaynaklari igin ayri bir tehdit
unsurudur (Kujawinski vd. 2011, Bidgoli vd. 2019).
Yagh atik sularin aritilmasinda fiziksel absorpsiyon,
kimyasal reaktiflerin kullanimi, biyolojik aritma,
elektrokimyasal yontemler, hibrit teknolojiler vb.
geleneksel  yontemler yaygin  bir  sekilde
kullanilmaktadir (Du vd. 2019, Liu vd. 2020).
Hidrofobik emici membranlar, basit ve cevreye
ikincil kirlilik riski olusturmamasi nedeniyle fiziksel
absorpsiyon yonteminde en c¢ok tercih edilen
malzemelerdendir (Ye vd. 2021, Kang vd. 2021).
Poliakrilonitril (PAN), poliviniliden florir (PVDF),
poliimid (PI), politretan (PU), polistilfon (PSF) ve
polistiren (PS) gibi cesitli polimer tiirleri atik sularin
aritilmasinda membran malzemeleri olarak genis
bir kullanim alanina sahiptir (Saleh vd. 2016, Gao
vd. 2016, Ma vd. 2017, Zhang vd. 2017, Modi vd.
2019, Moatmed vd. 2019).

Polimer membranlarin performansini  artirmak
amaciyla kimyasal modifikasyon, ylizey isleme veya
nanopartikil (NP) ilavesi gibi cesitli yontemler
kullanilmaktadir (Cao vd. 2013, Wang vd. 2015,
Esfahani vd. 2019). Son

galismalar, silika NP, ZnO NP ve manyetik NP gibi

zamanlarda vyapilan

nanokatkilarin polimerik matriste karistiriimasiyla

elde edilen nanokompozit membranlarin

gozenekliliginde,  gegirgenlig§inde ve ayirma
verimliliginde artis oldugunu gostermistir (Kamgar
vd. 2018, Zhang vd. 2014, Huang vd. 2017, Ge vd.
2015). Membranin kimyasal bilesiminin yani sira,
Uretim slreci de mekanik 6zellikler, gbzeneklilik ve
gecirgenlik dahil olmak lzere membran ozellikleri
Uzerinde o6nemli bir etkiye sahiptir (Padaki vd.
2015). Daha 6nce yapilan bazi ¢alismalarda, yag/su
basit

hazirlanmis ince film membranlar ve sprey kaplama

ayirma islemi icin dokiim ybntemiyle
yontemiyle kaplanmis pamuklu kumaslar ya da

paslanmaz gelik ve bakir aglar kullaniimistir (Lee vd.

2013, Yang vd. 2013, Zhou vd. 2013). Ancak bu
membranlar istenilen ayirma kapasitesine sahip

olmamakla birlikte yeniden kullanilabilirlikten
uzaktir.
Bunlarin disinda elektroegirilmis nanolif

membranlar, iyi esneklik 6zellikleri, yiksek spesifik
ylzey alani ve dizglin gozenekli yapisi sayesinde
yag, agir metal iyonlari ve boyalar gibi organik ve
inorganik Kkirleticilerin giderilmesinde yaygin bir
sekilde kullanilmaktadir. (Ramakrishna vd. 2006,
Wang vd. 2019). Ornegin Lee vd (2013) tarafindan
calismada, yag/su

elektroegirilmis PS nanoliflerle

yapilan ayiriminda
kaplanmis
paslanmaz celik aglar kullanilmistir. Ding vd (2019)
ise yaptiklari calismada, ticari olarak satin aldiklari
nanosilika partiklllerini PS matriste karistirmis,
elektroegirme  yontemiyle gozenekli yapida
superhidrofobik mikro/nano lifler hazirlamislardir.
Morfolojik, 1slanabilirlik ve yag emilim kapasitesi
ozellikleri  incelenen  nanolif  membranlarin
viskozitesi yliksek yaglara karsi ylksek emilim
gosterdigi vurgulanmistir. Yakin zamanda yapilan
diger bir calismada ise Dogan vd. (2022), PS
matriste ZnO, MoQOs;, NiO, SiO,, ve TiO, katkilarini
karistirarak elektroegirme yontemiyle kompozit
nanolifler Gretmislerdir. Katki tlirline gére su temas
acilarinda degiskenlik gbzlenen PS bazli nanoliflerin
yag emilim kapasiteleri g6z o6nine alindiginda,
MoOs; ve SiO, katkilarini igeren nanoliflerin aygigek
yagini emme kapasitelerinin saf PS nanoliflere gére
sirasiyla %35 ile %46 daha fazla oldugu
bildirilmistir.

Bu calismada yukarida belirtilen g¢alismalardan
farkh olarak ticari bir trtin kullanmak yerine TEOS
oncili Gzerinden sol-jel reaksiyonuyla silika aerojel
DMAC:THF  (1:1, v/v)
karisiminda hazirlanan PS c¢o6zeltisine, polimer
miktarinin %5, %15 ve %30 oranlarinda silika

aerojel katilmis, bu c¢ozeltilerden elektroegirme

sentezlenmistir. ¢Ozlcu

yontemiyle kompozit nanolifler elde edilmistir.
Onceki calismalarda da vurgulandigi gibi yag emilim
kapasitelerinin yiksek olmasi beklenen PS bazli
yapisal,
islanabilirlik 6zelliklerinin yani sira termal 6zellikleri

hidrofobik nanoliflerin; morfolojik ve

incelenmis, silika aerojel katkisinin PS matrisin
termal davranisi lizerine etkisi arastiriimistir.
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2. Materyal ve Metot

Silika aerojel sentezi icin gerekli olan; tetraetilen
ortosilikat (Si(OC,Hs)s; reagent grade, %98; 208,33
g/mol; TEOS), n-hekzan (CgHis; Emplura, 86,18
g/mol), hidroklorik asit (HCl; ACS reagent, %37,
36,46 g/mol), amonyum hidroksit ¢6zeltisi (NH,OH;
ISO reagent, ~%25 amonyak igerigi; 35,05 g/mol),
mutlak etil alkol (C,HsOH; ACS reagent; 46,07
g/mol;  EtOH) Merck
firmasindan temin edilmistir. Yiksek molekdl

¢Ozeltileri Milipore

agirhkli granil halindeki polistiren (PS; Griin kodu

3450, 1,04 g/cm3) Total France firmasindan
alinmistir.  Elektroegirme  ybntemiye nanolif
Uretmek icin PS c¢oOzeltileri, Sigma-Aldrich

firmasindan temin edilen N,N-Dimetil asetamit
(CH3CON(CHj3),; susuz, %99,8; 87,12 g/mol; DMAC)
ve tetrahidrofuran (C;HgO; ReagentPlus®, >299.0%;
72,11 g/mol; THF) ¢6zeltileriyle hazirlanmistir.

2.1 Silika aerojel sentezi

TEOS
kullanilarak silika aerojel (SA) sentezi
gerceklestirilmistir (Li vd. 2016). Buna gore TEOS,
EtOH, H,0 ve 0,1M HCI oda sicakhginda 10dk
karistirilmis; ardindan 12 saat boyunca 45°C su
bekletilerek ~ TEOS’un  hidrolizi
saglanmistir. Stire sonunda reaksiyona 0,5M NH,OH
eklenmis ve 10dk daha
edilmistir. Olusan alkosol bir behere aktariimis ve

oncili  Gzerinden sol-jel reaksiyonu

banyosunda
karistirmaya devam

Uzerine mutlak etanol ilave edilerek oda
sicakliginda agzi kapali halde 24 saat bekletilerek
alkojel olusumu saglanmistir. Dekante edilen etanol
yerine n-hekzan ¢ozeltisi ilave edilerek oda
sicakliginda bir 24 saat daha beklenmis, bdylece
¢Ozlcl degisimi (solvent exchange) yapilmistir.
Vakum filtrasyonuyla ayrilan alkojelin 80°C etiivde
gece boyunca kurutulmasiyla silika aerojel elde
edilmistir. Bu reaksiyonda kullanilan reaktantlarin
mol  oranlari:  TEOS:EtOH:H,O:HCI:NH,OH =
1:9,6:2,16:1,6x10°:9,7x10°  seklindedir (Li vd.

2016).
2.2 PS/SA nanoliflerin iiretilmesi

Nanolif  dretimi  elektroegirme  yontemiyle

gerceklestirilmistir. Bu amacgla ilk once agirlikca
%15’lik PS ¢oOzeltisi, hacimce 1:1 oranda alinan

DMACc ve THF ¢ozlict karisiminda oda sicakliginda
bir gece karistirilarak hazirlanmistir (Nitanan vd.
2012). 3 ayri behere alinan 10’ar mL PS ¢ozeltisine
siraslyla polimer miktarinin %5, %15 ve %30'u
oraninda sentezlenen SA ilave edilmistir. Ardindan
oda sicakliginda 2 saat ylksek hizda karigtirma
yapilarak aerojelin polimer ¢ozeltisinde homojen
dagiimasi saglanmistir. Hazirlanan PS/SA-5, PS/SA-
15 ve PS/SA-30 cozeltileri; 2mL/saat akis hizinda,
17kV 120dk
elektroegirilmistir. ~ Elektroegirme,

gerilim  uygulanarak boyunca
Optosense
OPT100 system marka cihazda yapilmistir. Kontrol
grubu olarak saf PS c¢ozeltisi de ayni parametreler

kullanilarak elektroegirilmistir.

2.3 SA ve PS/SA nanoliflerin karakterizasyonu

Sentezlenen silika aerojellerin karakterizasyonunda
Fourier transform infrared spektroskopi (FTIR),
termal gravimetrik analiz (TGA) ve dinamik isik
sacilmasi (dynamic light scattering, DLS) yontemleri
kullanilmistir. FTIR analizleri, 4000 — 650 cm™ dalga
sayisi araliginda ve 4 cm™ ¢oziintrlikte Shimadzu
IRAffinity-1S marka spektrometrede yapilmistir.
TGA analizi ise Netzsch TG209 Tarsus cihazi ile
yapilmistir. Analiz, oda sicakhgindan 900°C’ye,
10°C/dk i1sitma hizinda, 50mL/dk akis hizindaki azot
atmosferinde gerceklestirilmistir. Partikil boyutu
Olgiimleri Malvern NanoZS90 Particle Sizer marka
DLS cihazinda
aerojellerin

silika
dispersiyonu  izo-propil  alkolde
yapilmistir. Ayrica, Brunauer—-Emmett—Teller (BET)

yapilmistir. Bu analizde

ve Barrett—-Joyner—Halenda (BJH) yodntemleriyle
sentezlenen silika aerojellerin spesifik ylizey alani,
gbzenek boyutu dagilimi (PSD) ve ortalama gézenek
cap! ile N, adsorpsiyon-desorpsiyon izotermleri
belirlenmistir. ASAP 2020 Micromeritics (USA)
cihaziyla yapilan bu olgiimler, 77 K’'de birkag farkh
kismi (0,05-0,3)

basing araliginda

gerceklestirilmistir.

PS/SA nanoliflerin yapisal karakterizasyonu FTIR

analizi ile vyapimistir. Termal o6zellikleri ise
diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) ve TGA
analizi ile belirlenmistir. DSC analizleri, TA Ins.
DSC25 marka cihazda 30°C ile 120°C sicaklik
araliginda 10°C/dk isitma ve sogutma hizlarinda
azot atmosferinde  gergeklestirilmistir.  DSC
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Olgimleri 2 tekrarh yapilmis, ikinci
alindan datalar ¢alismada verilmistir. TGA analizleri
ise oda sicakligindan 600°C’ye 10°C/dk isitma

hizinda, 50mL/dk akis hizindaki azot atmosferinde

dongliden

gerceklestirilmistir. Nanoliflerin morfolojileri
taramali elektron mikroskobu (FEG, HR-SEM)
kullanilarak incelenmistir.  Ayrica  nanoliflerin

Islanma davranisi, BS EN 828:2013 standardina
gore Theta Lite Optik Tansiyometre TL 101
kullanilarak su damlasi ile ylizey arasindaki temas
acisinin  Olgllmesiyle  degerlendirilmistir.  Her
numune igin, numune ytlizeyinde farkli konumlarda
6 ul hacme sahip bes damla su birakiimis ve
damlaciklarin her iki tarafi, Sessile Drop yontemi
kullanilarak bes saniye icinde olctlmistir. Temas
actlarinin ortalama degerleri standart sapmalarla

rapor edilmistir.

3. Bulgular
3.1. Sentezlenen SA’nin karakterizasyonu

Sol-jel reaksiyonuyla TEOS 6nciiliinden sentezlenen
silika aerojellerin FTIR, TGA, DLS ve BET analizleri
yapilmis, elde edilen sonuglar Sekil 1’de verilmistir.
Sekil 1a’da gorilen FTIR spektrumunda silika
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aerojelin Si—-OH gerilimleri, 3393 ve 1638 cm™de
gorilmektedir (Nadargi vd. 2009, Li vd. 2016).
Siloksan baglarinin (Si—0-Si) simetrik gerilmeleri ise
1060 cm™de goriilmektedir (Rao vd. 2003). Sekil
1b’ de silika aerojelin TGA egrisi gorilmektedir.
Buna gore silika aerojelin yizeyinde kalan su
molekulleri ve organik ¢6ziiciiler, 200°C’ye kadar
agirhkca 5%  kitle kaybiyla  buharlasarak
uzaklagsmaktadir (Shafi ve Zhao 2020). Sicakhgin
yikselmesiyle 900°C'ye kadar devam eden %5,5
kitle Si—CH3
gruplarinin oksidasyonundan kaynaklanmaktadir (Li
vd. 2014, Lei vd. 2018). 900°C’'de olusan
komirlesme miktari ise agirlikga %89,5 olarak
gbre  yapisinda
safsizliklarin bulunmasina ragmen, termal olarak
kararl

kaybi ise aerojel ylzeyindeki

belirlenmistir.  Buna bazi

silika aerojelin basariyla sentezlendigi

gorilmektedir. Sekil 1c’de izo-propil alkol igerisinde
dispers edilen silika aerojellerin DLS yontemiyle

elde  edilen partikal boyutu
gore alkolde

hareketiyle dagilmis silika partikdllerinin ortalama

dagihmlar

gorilmektedir. Buna Brownian

hidrodinamik ¢api 235 nm olarak belirlenmistir
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Sekil 1. Sol-jel reaksiyonuyla TEOS 6nciliinden sentezlenen silika aerojelin; a) FTIR spektrumu, b) TGA egrisi,

c) DLS

analiziyle partikil boyutu dagilimi, d) N, gazi adsorpsiyon-desorpsiyon izotermi ve gézenek boyutu dagilhimi
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Sekil 1d’'de silika aerojelin BET analizinden elde
edilen N, gazl adsorpsiyon-desporpsiyon
izotermleri ve goézenek boyutu dagihmlari (PSD)
gore aerojel, IUPAC

siniflandirmasina goére yarik/kesik sekilli gbzenekler

gorilmektedir.  Buna
olusturan plaka benzeri partikll kimelerine karsilk
gelen H3 histerezis donglisiine sahip,
tip-1vV

gostermektedir (Li vd. 2016). Ayrica aerojel, Cizelge

mezo-

gozenekli malzemelere ait izotermi
1'de verildigi gibi ortalama ¢api 32,3 nm olan genis
bir gbézenek boyutu dagilimina sahiptir. Ancak
yliksek gozenek capina sahip olmasina ragmen,
aerojelin BET ylizey alani ve gozenek hacmi sirasiyla
101,8 m%*/g ve 0,74 cm’/g gibi nispeten diisiik
degerlerde kalmistir.

Cizelge 1. Silika aerojelin ylzey-gozenek 6zellikleri.

- Ortalama Gozenek
" BET yiizey alani N A
Ornek (m?/g) gozenek ¢api hacmi
(nm) (cm*/g)
Silika 101,7619,84 32,29+1,4 0,74+0,21
Aerojel (SA) e O e

3.2. PS/SA nanoliflerin karakterizasyonu

Sekil 2’de elektroegirme yontemiyle elde edilen saf
PS nanolifleri ile silika aerojel igeren PS nanoliflerin
FTIR spektrumlari verilmistir. Saf PS’nin  FTIR
spektrumunda 3026 ve 2923 cm™de asimetrik C-H
ve CH, gerilmeleri, fenil halkasinin C—C gerilmeleri
1493 ve 1453 cm™de, C—H gerilmeleri ise 756 ve
697 cm™de gérilmektedir (Nitanan vd. 2012).
Silika
spektrumlarinda ise PS’nin fonksiyonel gruplarina
ek olarak, silika aerojelin 1602 cm™deki Si—OH
gerilmeleri ve 1115 cm™deki simetrik Si-O-Si
gerilmeleri gorilmektedir. Silika aerojel miktari
aerojelin  Si-OH ve siloksan bag
titresimlerinin siddeti artmistir (Dai vd. 2020, Arat
vd. 2022).

DSC analizleri 30°C — 120°C sicakhk araliginda,
10°C/dk isitma ve sogutma hizinda iki isitma-

aerojel iceren PS nanoliflerin  FTIR

arttikca

sogutma dongisl olacak sekilde yapilmis saf PS ve
PS/SA nanoliflerin DSC egrileri ve bu egrilerden

elde edilen camsi gegis sicakliklari (T,) Sekil 3’te
verilmistir. Buna gore saf PS nanoliflerin T, degeri
98°C olarak belirlenmistir. PS nanoliflerin yapisinda
silika aerojel miktarinin artmasiyla beraber T,
degerlerinde disits goérilmektedir. Silika aerojel
icerigi en yulksek olan PS nanoliflerin camsi gegis
sicakligr saf PS’ye gore 5°C azalmistir (93°C). Bu
sonug, polimer zincirleri arasinda dagilan silika
arasindaki  serbest hacmi

aerojelin,  zincirler

arttirdigint  ve plastiklestirici gibi davrandigini

gostermektedir. Boylece polimer zincirlerinin

hareketi kolaylasmis ve camsi gegis sicakliklari
azalmistir (Halim vd. 2017).
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Sekil 2. Nanoliflerin FTIR spektrumlari.
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Sekil 3. Nanoliflerin DSC egrileri.

Sekil 4’te saf PS ve PS/SA nanoliflerin TGA egrileri
verilmistir. Cizelge 2’de ise bu egrilerden elde
edilen nanoliflerin termal bozunmaya basladig %10
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kiitle kaybi sicakligi (Tyo) ile maksimum bozunma
(Tmax) ve 600°C’deki kalinti miktarlari
TGA analiz sonuglarindan saf PS
nanoliflerin tek basamakta termal olarak tamamen

sicakhg
verilmigtir.

bozunmaya ugradigi, termal bozunmanin basladig
%10 kutle kaybi sicakhginin (T1o) 385°C, maksimum
(Tmax)  412°C  oldugu
belirlenmistir. Bu sonug, Fayed vd (2021) tarafindan

bozunma  sicakliginin

sunulan saf PS nanoliflerin TGA analiziyle uyum
gostermektedir.

100

;; 80

¥e))

< 60-

0

>

g

o 11 —ps

= —PSISA5

< —— PS/SA-15
201  —ps/sA-30

0

160 260 360 460 560 600
Sicaklik (°C)

Sekil 4. Nanoliflerin TGA egrileri.

Cizelge 2. PS nanoliflerin termal 6zellikleri

Nanolif Ty (°C) Trmax (°C) Golfaﬁnfkl
PS 385 412 0,5
PS/SA-5 408 442 5,0
PS/SA-15 420 445 7,3
PS/SA-30 400 445 11,2

Silika aerojel iceren PS nanoliflerin termal 6zellikleri
incelendiginde, silika aerojel miktarinin artmasiyla
beraber PS nanoliflerin  maksimum bozunma
sicakliklarinin 33°C kadar 6telenerek 412°C’den
445°C'ye
bozunma baslangic sicakliklari (Ty) g6z ©nilne

yukseldigi  gorilmektedir.  Termal
alindiginda, silika aerojel iceren PS nanoliflerin
bozunma baslangig sicakliklarinin, saf PS nanoliflere
gbre (385°C) daha yiksek sicakliklara otelendigi
gorilmektedir. Bu sonug, disuk isi iletkenligine ve
mikemmel termal kararliiga sahip silika aerojelin,
polipropilen (PP) (Motahari vd. 2015), epoksi
(Maghsoudi ve Motahari 2018) ve PAN (Arat vd.
2022) gibi polimer kompozitlerinde oldugu gibi PS
termal  stabilitesini

matrisin  de arttirdigini

gostermektedir. Bozunma baslangi¢c sicakhgl en
fazla 6telenen nanolif, yapisinda %15 silika aerojel
(PS/SA-15) olmustur. Bu
420°C'ye kadar
otelenmistir. %5 ve %30 silika aerojel iceren PS
nanoliflerin (PS/SA-5 ve PS/SA-30) termal bozunma
400°C'ye
otelenmistir. Buna gore silika aerojel miktarlari

iceren PS nanolifler

ornegin termal bozunmasi

baslangiglari  ise sirasiyla 408 ve
arasinda PS/SA nanoliflerin termal dayanimlarini
gelistiren optimum oran %15 olmustur. Bu oran, PS
nanoliflerin hem termal bozunma baslangig
sicakhigini hem de maksimum bozunma sicakligini
en c¢ok ylkselten miktar olmustur. 600°C’deki
kalinti

silika aerojel miktarinin artmasiyla beraber PS

miktarlarina bakildiginda beklendigi gibi

nanoliflerin kalinti miktarlari da artmistir.

Nanoliflerin morfolojileri SEM analiziyle incelenmis,
elde edilen goriintiler ve bu gorintilerden
rastgele secilen en az 50 nanolifin Imagel yazilimi
ile belirlenen lif capi dagilimlari ve ortalama cap
degerleri Sekil 5’te verilmistir. Buna gore saf PS
nanoliflerin ortalama capi 260,82+79,64 nm olarak
(Sekil 5a).

parametreleri herbir 6rnek icin sabit oldugundan,

belirlenmistir Elektroegirme
silika aerojel katkisinin PS nanoliflerin kalinliklari
Uzerine etkisi agik¢a gorilmektedir. %5 oraninda
silika aerojel iceren PS liflere (PS/SA-5) bakildiginda
ortalama lif capinin saf PS ile neredeyse ayni
oldugu soylenebilir (261,08452,48 nm).
yaninda silika aerojel partikillerinin, bir taraftan

Bunun

tek bir lif ylzeyinde kiimelenerek 686 nm ¢apinda
bir topak olusturdugu; diger
ylizeyine homojen dagilarak lif capini 659 nm’ye
arttirdigi goriilmektedir (Sekil 5b). Katki miktarinin
diisik olmasina bagh olarak silika aerojelin bu

taraftan ise Iif

ornekte ortalama lif ¢apina etkisi sinirli olmustur.
Diger taraftan katki miktarinin %15’e ¢ikmasiyla
beraber (PS/SA-15 6rneginde) ortalama lif capinin
238,28+80,10 nm’ye distigl gorilmektedir (Sekil
5c). Histogramdan da gorilecegi (lzere secilen
liflerin neredeyse yaridan fazlasi 250 nm altinda
kahnhga  sahiptir.  Buradan silika  aerojel
partikillerinin, PS c¢ozeltisinin fiziksel 6zelliklerini
degistirerek polimer zincirleri arasinda elektrostatik
itme kuvvetlerine neden oldugu ve sonucunda

elektroegirme sirasinda polimer zincir dolasikhigini
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azaltarak daha ince liflerin elde edilmesine neden
oldugu soylenebilir (Yanilmaz vd. 2016). Bunun
disinda, artan silika aerojel miktarina bagl olarak
partikillerin nanolif ylizeylerinin farkh bolgelerinde

cesitli blyukliklerde topaklar halinde biriktigi

gorilmektedir.

Ortalama lif cap:
260.82 +79.64 nm|

200 300 400 5
Diameter (nm)

201 Ortalama lif cap PS/SA-5

18261.08 + 52.48 nm

100 200 300 400
Diameter (nm)

0
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238.28 + 80.10 nm

oONDdO®

A
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259.47 = 56.94 nm

4260 nm
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Sekil 5. Nanoliflerin SEM goruntileri ve nanolif cap dagilimlari; a) PS, b) PS/SA-5, c) PS/SA-15 ve d) PS/SA-30.

Benzer durum PS/SA-30 oOrneginde de soz
konusudur. SEM

gorintilerinden de acikca gorilecegi Uzere, SA

Ayni  bliyitmelerde verilen
miktarinin artmasiyla beraber elektroegirilmis PS
nanoliflerin gaplari, saf PS'ne gore azalmis, topak

olusumu artmistir.

a)
PS PSISA-S PSISA-15 PS/SA-30
b)
150
$491 i\
<
®» 130 \
o
(]
& 120
£
2
110 -
100 -
PS PSISA5  PS/SA-15 PS/SA-30
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Sekil 6. Nanoliflerin; a) Su damlasi temas gorantdleri,
b) Ortalama su temas agilari.

Nanoliflerin 1slanma 6zellikleri, su damlasinin lifler
Uzerindeki temas agilar Olgllerek incelenmistir.
Sekil 6’da nanoliflerin su damlasi temas goruntuleri
ve ortalama temas acilari verilmistir. Buna goére saf
PS nanolifler en yiksek temas agisiyla (142°) en
yliksek hidrofobiklige
Nanoliflere

sahip 6rnek olmustur.

katilan silika aerojel miktarinin
artmasiyla beraber nanoliflerin temas acilarinda
azalma (veya hidrofobik 6zelligin azalip hidrofilik
karakterin artmasi) meydana gelmistir. Bu durum
silika aerojel yapisinda bulunan Si—OH gruplarindan
PS/SA
miktarinin artmasiyla beraber yilzeyde

artan Si—-OH gruplari,

kaynaklanmaktadir. nanoliflerde silika
aerojel
suyun —OH gruplariyla
benzerlik gostermis ve vyizeyin hidrofoblugunu

azaltmistir.

4, Tartisma ve Sonug

Bu c¢alismada TEOS oncili  kullanilarak sol-jel
reaksiyonuyla silika aerojel sentezlenmis; ve bu
aerojelin, DMAC:THF (1:1, v/v) ¢ozlich karisiminda
hazirlanan PS

agirhk¢ca %15 konsantrasyonda

¢Ozeltisine farkh oranlarda katilmasiyla hazirlanan
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PS/SA c¢oOzeltilerinden elektroegirme yontemiyle

nanolifler Uretilmistir. Fizikokimyasal ozellikleri
incelenen silika aerojelin, gozenek c¢api bilylk

ancak

ylzey alani kiicik mezo-gozenekli yapida oldugu

anlasilmistir. Bunun yaninda sentezlenen
aerojelden %5, %15 ve %30 oranlarinda iceren PS
bazli nanoliflerin yapisal, termal, morfolojik ve
islanabilme o6zellikleri arastirilmistir. Yapisal analiz
sonucuna gore silika aerojelin PS matrise fiziksel
baglandigl, polimerin molekiler yapisini bozmadigi
gortlmustir. Nanoliflerin termal 06zelliklerinden
cams! gegcis sicakhginin, silika aerojel miktarinin
artmasiyla beraber azaldigl gbzlenmistir. Bu durum,
polimer zincirleri arasinda dagilan silika aerojelin,
zincirler arasindaki serbest hacmi arttirarak zincir
hareketini kolaylastirdigini ve plastiklestirici gibi
davrandigini gostermektedir. Diger taraftan silika
aerojel miktari arttikca nanoliflerin  termal
dayanimlari artmis, maksimum bozunma sicakhklar
Ek olarak, katki

artmasina bagli olarak nanolif ¢aplarinda azalma;

33°C 6telenmistir. miktarinin
topak olusumunda ve ylizey plrizlGligliinde ise
artis gozlenmistir. Son olarak yapisindaki Si—OH
gruplari nedeniyle silika aerojelin, PS nanoliflerin
hidrofobik oOzelligini azalttigi goérilmistir. Her ne
kadar katkiss  PS  matrisin
hidrofoblugunu disirse de plastiklestirici etkisi

silika  aerojel
sayesinde polimerin islenebilme sicakhgini azaltmis,
termal dayanimini arttirmis, daha kiglk c¢apta
dolayisiyla daha genis ylizey alanina sahip liflerin
eldesine olanak saglamistir. Gelecekte, silika
aerojelin PS matrisin termal stabilitesini arttirdig
gibi hidrofobikligini de gelistirici yonde etki etmesi
amaclyla uygun ajanlarla ylzey modifikasyonu

Uzerine galismalar yapilabilir.
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