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OZ: Bu calismada, makro boyuttaki gozeneklere sahip farkli malzemelerin, yiizeylerininfiltreleme
performansini arttirmak amaciyla, elektro-egirme yontemiyle nanofiber tabaka ile kaplanmasi
amaglanmistir. Calisma sonunda sadece mikrofiberfiltrelerin yiizeyine kaplanan nanofiber tabakalarin
filtre olarak kullanilabilecegi goriilmiistiir. Mikro partikiillerin filtrasyonunda kullanilan 25-85g/m?
gramaj arasindaki mikrofiber filtrelerin yiizeyi, polimer soliisyonu besleme debisi 21-30ml/h, uygulanan
gerilim 28-32kV ve elektrotlar aras1 mesafe 19-23cm araliginda elektro-egirme deney parametreleri ile
kaplanmistir. Nanofiber tabaka agirligl 2-4g/m? nanofiber ¢apr 77-200nm arasinda degisen bes farkl
hava filtresi numuneleri elde edilmistir. Elektro-egirme deney parametrelerindeki degisim ile nanofiber
tabaka agirlig1, nanofiber cap1 ve yiizey morfolojisindeki degisimler gozlenmis ve iiretilen numunelere
etkisi incelenmistir. Sonucta, makro gozenekli malzemelerin nanofiber tabakali filtre olarak
kullanilamayacag goriilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Nanofiber hava filtresi, Tabakal1 hava filtresi, Elektro egirme, Mikrofiber filtreler

Production and Characterization of Air Filters with Nanofiber Layers Via
Electro-Spinning Method

ABSTRACT: In thiss tudy, thesurface of different materials having pores in the macro size are covered
by a nanofiber layer with the electro-spinning method in order to improve the filtering performance.
Only microfiber filters could be effectivelyused as a filterlayercoated on thesurface of thenanofiber. The
used filtration of micro particles between 25-85g/m? weighted micro fiber filters surfaces were covered
by electrospinning method with nanofiber layer by the experimental parameters 21-30ml/h polymer
solution feed flow rate and 28-32 kV applied voltage and electrod espacing 19-23cm. The five differentair
filter samples ranging between 2-4 g/m? and nanofiber diameter between 77-200nm were obtained. Nano
fiber layer weight, nanaofiber diameter, and the surface morfology changes with the changing
parameters in the electro-spinning experiments and its effect on the manufactured samples were
observed. In summary it seen that macro-porous materials can not be used as a nanofiber layer filter.
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GIRIS INTRODUCTION)

Sanayi devrimi, insanoglunun isini kolaylastirip konforunu arttirdigr gibi, dogal kaynaklarin da
kirlenmesini beraberinde getirmistir. Bu kirlenme, havada asili olan mikro ve makro boyuttaki
partikiillerden kaynaklanmaktadir. Kat1 ve siv1 fazda olabilen bu partikiiller insan viicuduna solunum
yoluyla girerek gesitli solunum yolu rahatsizliklarina sebep olmaktadir. Boyutlariyaklasik 100 nm olan
virlis gibi ¢ok kiiglik canlilarin etkisinden korunmak icin havanin etkin bir sekilde filtrelenmesi
gerekmektedir. Sadece insan saglig icin degil, yasantimizin her alaninda 0rnegin elektronik cihazlar,
otomobil kaportalarinin boyanmasi, mercek kaplamasi, yiiksek derecede duyarli sensorlerin
gelistirilmesi gibi cesitli alanlarda iiriinii toz taneciklerinden korumakve {iiriin kalitesini yiikseltmek igin
etkin hava filtreleri kullanilmaktadir. Giiniimiizde etkin bir filtrasyon i¢cin HEPA (High Efficiency
Particulate Air-Yiiksek Etkinlikli Hava Filtresi) kullanilmaktadir.

Hassas filtreler yirminci yilizyilin ortalarindan yiizyilin sonuna kadar cam mikrofiberlerden elde
edilmekteydi. Yirmi birinci yiizyilin basinda nanoteknolojinin hizla gelismeye baslamasiyla
mikrofiberlerin yerini daha kiiciik fiberler almistir. Nanofiberlerin boyutlarinin kiigiik olmasi, daha etkin
bir filtreme yapmasini beraberinde getirmektedir. Nanofiber iiretiminde hizli, tekrarlanabilir ve kiitlesel
iretime uygun oldugundan genellikle elektro-egirme yontemi kullanilmaktadir. Elektro-egirme
yontemi, nispeten daha az enerjiyle, daha az maddeyle ve ¢ok farkli polimerle nanofiber iiretimine izin
vermektedir. Cok cesitli polimerlerden tiretilmesi fiberlere dolayisiyla filtreye istenilen ozelliklerin
verilmesine imkan saglar. Ornegin iletken nanofiber elde edilen polimerlerin kullanilmasiyla filtreye
diisiik bir akim verilerek havadaki pozitif partikiiller kolayca yakalanabilmektedir.

Kataphinan (2004), elektro-egirme tarihinin 17. yiizyilla dayandigini, elektro-egirmenin William
Gilbert'in manyetizma tizerinde c¢alisirken tesadiifi bir sekilde elektro-magnetizmanin sivilar {izerinde
bir ¢ekim kuvveti dogurdugunu kesfetmesiyle ortaya ciktigini ifade etmistir. Kozanoglu (2006), 1934
yilinda Formhals'in elektrik alan kullanarak suni fiber {iretim sistemi tasarlayarak elektro-egirmeyle
ilgili ilk patenti aldigini, Taylor'un 1960’l1 yillarda elektriklenmis sivilarla ilgili temel teorik prensipleri
acgikladigini ifade etmistir. Taylor tarafindan gelistirilen bu teoride, bir elektrik alan i¢indeki damladan
ince fiberlerin olusmasi, elektriksel kuvvetler tarafindan yiiklenen sivi yiizeyindeki maksimum
kararsizliktan dolay1 meydana geldigini belirtmistir.

Ramaknishna ve dig., (2005) ve Jayaraman ve dig. (2004), nanofiber {iretim yontemlerini
arastirmiglardir. Zahmetli ve yavas bir metod olan elyaf ¢ekme yonteminde, mikroskop altinda bir ince
cubuk, damla haldeki polimer ¢dzeltisinin i¢ine daldirilarak yavasca ¢ekerek uzun ve tek bir nanofiber
elde etmiglerdir (Ramaknishna ve dig., 2005). Feng ve dig., (2002), farkl: bir fiber iiretim sekli olan kalip
sentezi metodunda, polimer ¢ozeltisini nanogdzenekli bir membrandan gegirerek tiretmislerdir. Bunun
igin polimer ¢Ozeltisi bir siv1 ile (6rnegin su) sikistirilarak nanomembran iginden gegcirilmis ve katilasma
cozeltisi ad1 verilen bir soliisyon icinde nanofiber iiretilmistir (Ustiindag, 2009). Ramaknishna ve dig.,
(2005), elektro-egirme sisteminin basitge, polimer soliisyonunu tutan bir pipet, iki elektrot (kilcal boru ve
toplayici) ve DC (Direct Current-Dogru Akim) yiiksek voltaj gilic kaynagindan (kV diizeyinde)
olustugunu ifade etmislerdir. Pipetin ucunda bulunan kilcal boru ucundaki polimer damlasinin yiiksek
voltaj yardimiyla cekilerek fiber olustugunu belirtmislerdir. Elektrikle yiiklenen polimer jetinin
biikiilmesinden dolayi, jetin bir¢ok parcaya ayrildigini ve boylece ¢ok kiigiik fiberler olusturdugunu,
olusan fiber aglarinin toplayici ad1 verilen topraklanmis elektrotta y1gilacagini belirtmislerdir. Huang ve
dig., (2003), elektro-egirme yontemiyle 3 nm-1pum arasinda siirekli nanofiberin farkli polimerlerle elde
edilebildigini ifade etmislerdir.

Kozanoglu (2006) ve Andray (2008) elektro-egirme prosesinin modellenmesi ile ilgili calismalarda
bulunmuslardir. Andray (2008), elektro-egirmenin ilk asamasi olan polimer damlaciginin maruz kaldig:
kuvvetleri agiklamistir. Buna gore iletken polimer ¢ozeltisinin veya eriyigin kilcal bir boruya diisiik
hizda geldigini, boru ucunda olusan damlacigaytiizey gerilimi ve yer ¢ekimi kuvvetinin tesir ettigini
ifade etmistir. Kozanoglu (2006), elektro-egirme prosesinin ikinci asamasinda olusan Taylor konisini
tanimlayarak damlacik halindeki polimer ¢ozeltisine elektriksel bir gerilim uygulandiginda, kritik bir
degerde damlacigin yari kiiresel formdan ucunun sivrilerek genis bir koni haline gectigini belirtmistir.
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Huang ve dig., (2003) elektrik alan i¢indeki viskoz sivinin 49.3° konik formda iken yiizey gerilimi ve
elektrostatik kuvvetlerin dengede oldugunu ifade etmistir. Andray (2008), Taylor acismin polimer
besleme hizi ve ¢ozelti ozelligine bagh olarak degisebilecegini belirtmistir. Kozanoglu (2006), ti¢tincii
asama olan polimer jeti olusumundakritik bir gerilimininhemen iistiindeki bir degerde koni ucundan
polimer jetinin fiskirmasiyla elektro-egirmenin baslayacagini ifade etmistir. Andray (2008), kararl
bolgede polimer jeti hizinin arttigini ve dogrusal bir yol izledigini belirtmistir. Bu sirada jet igindeki
¢Oziicliniin buharlagmasiyla polimer jeti inceldigini ve jet hizinin bu nedenle arttigimi belirtmistir.
Kozanoglu (2006) jet hiz1 kritik bir degere ulastiginda jetin kararsiz bolgeye girdigini belirtmis ve bu
sirada jet ylizeyindeki merkezkag¢ kuvvetinin jeti ittigini soylemistir. Jetin, toplayict adi verilen pozitif
kutbunayaklasmasiyla merkezka¢ kuvvetin ve toplayicidaki ¢ekim kuvvetinin jette kopmalar meydana
getirdigini ifade etmistir. Kozanoglu (2006) ve Andray (2008) jetin bu kararli bolgeden sonra kararsiz
bolgeye girmesiyle olusan kuvvetlerden bahsetmislerdir. Bu kuvvetlerin yercekimi kuvveti, elektrostatik
¢ekim kuvveti, coloumb itme kuvveti, jetin uzamasina ve ilerlemesine kars: yonde etki eden viskoelastik
kuvvetler, jetin ¢ekilmesine aksi yonde etki eden yiizey gerilim kuvveti ve hava ile siirtiinme kuvveti
oldugunu belirtmislerdir. Andray (2008), son asama olan katilasma prosesinde, toplayiciya ulasan
polimer jetindeki ¢oziicliniin buharlasmasiyla katilasma meydana gelecegini ve sonugta nanofiber
olusacagin belirtmistir.

Ko (2004) ve Dasdemir (2006) nanofiberlerin 6zelliklerini incelemislerdir. Ko (2004), fiber ¢apinin
ylizey alanina gore degisimini irdeleyerek 5 nm capindaki nanofiberlerin 1000 m?/g yiizey alanina sahip
oldugunu, 1000 nm ¢apindaki fiberlerin 10 m?/g ylizey alanina sahip oldugunu belirtmistir. Dasdemir
(2006), nanofiberlerin mukavemetinin ¢ok yiiksek oldugunu ifade etmistir. Bunun nedenini,
nanofiberlerin yiiksek kristallige (bosluksuz, yabanci atomsuz olmasi) sahip olmasi ile agiklamistir.

Graham ve dig., (2002) ve Ustiindag (2009) nanofiber kullanim alanlari iizerinde aragtirmalar
yapmuslardir. Graham ve dig., (2002), hava filtreleri olarak kullanilan nanofiberlerle ilgili arastirmalarda
bulunmustur. Buna gore ayni basing degerinde 1 um’dan kiigiik fiberlerin partikiilleri daha verimli
yakaladigini, fiber ¢apinin kiiglilmesiyle yakalanan partikiil boyutunun kiiciilecegini, partikiil yakalama
veriminin artacagini tespit etmislerdir.

Ramakrishna ve dig., (2005), Ustiindag ve Karaca (2009), Deitzel ve dig., (2001) ile Kozanoglu (2006)
elektro-egirme deney parametreleri ile caligmalarda bulunmuslardir. Ramakrishna ve dig., (2005), ¢ozelti
parametrelerinden molekiil agirhgimin ve viskozitenin yiiksek oldugu ¢ozeltilerin jet siirekliliginin iyi
derecede oldugunu, fakat yiiksek viskozitenin de, polimer pompalamasini zorlastiracagindan belli bir
sinir1  oldugunu ifade etmistir. Kozanoglu (2006) konsantrasyon artisiyla boncuk olusumunun
azalacagini ifade etmistir. Ramakrishna ve dig., (2005), yiiksek viskoziteli ¢Ozeltiyle nanofiberlerin
kiiciitk bir alanda toplanacagi, bdylece biiyiik capli nanofiberlerin olusacagini belirtmistir. Ayrica
diizgiin nanofiber iiretimi igin etanol veya yiizey aktif madde ilave edilmesi gerektigini ifade etmistir.
Elektro-egirme icin mutlaka ¢6zeltinin iletken olmasi gerektigini, iletkenligin ya ¢ozeltiye iyon ilavesiyle
veya elektrik alanin arttirilmasiyla miimkiin olabilecegini, iyi bir iletkenlik ile diizgiin ve kiigiik
nanofiberler iiretilebilecegini sdylemistir. Ustiindag ve Karaca (2009), cok fazla iletkenlik ile liile
ucundaki damlacigi muhafaza etmenin zor oldugunu belirtmistir. Ramakrishna (2005) ¢oziiciiniin
dielektrik 6zelliginin yiiksek olmasinin boncuk olusumu ve kiiciik fiber iiretiminde faydali olacagini,
¢ozeltinin dielektrik 6zelligini arttirmak i¢cin DMF (dimetilformamit) gibi ¢oziiciiler ilave edilebilecegini
ifade etmistir. Diger yandan diisiik konsantrasyonla fiber ¢apinin azaldigini ifade etmistir. Andray
(2008) jetin katilasma siirecinde ¢ozeltinin ucuculugunun fiber elde etmede Snemli bir rol oynadigini
yiiksek ugucu ¢ozeltiler ile ¢ok kiigiik ¢apli fiberlerin {iiretilebilecegini belirtmistir. Deitzel ve dig., (2001)
calismalarinda ¢ok yiiksek voltajda polimer jetinin kararsizliginin artarak boncuklu bir yap1 olustugunu
gozlemislerdir. Ramakrishna ve dig., (2005), polimer besleme debisinin artisi ile fiber ¢apinin bir degere
kadar arttigini ifade etmislerdir. Deitzel ve dig., (2001), ile Ramakrishna ve dig., (2005), besleme hizinin
yiiksek olmasi ile ¢dziiciiniin yeterince buharlasamayacagindan boncuk olustugunu belirtmislerdir.
Demir ve dig., (2002), poliiiretan ile yaptiklari deneylerde yiiksek ¢ozelti sicakliginda elde edilen
fiberlerin daha iiniform dagildigini gozlemislerdir. Ramakrishna ve dig., (2005) liille capmin dar
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olmasinin kii¢iik nanofiber iiretiminde faydali olacagini sdylemistir. Ramakrishna ve dig., (2005) ve
Kozanoglu (2006) liile ile toplayic1 arasindaki mesafenin azalmasiyla biiyiik, artmasiyla kiiclik caph
nanofiber olustugunu ifade etmistir.

Hutten (2007) hava filtrasyonunda kullanilan kegelerin iiretim metotlarini incelemistir.Bu metotlarin
ergitme iifleme, spunbond, 1slak yatirma ve elektro-egirme yontemi oldugunu ifade etmistir. Bu
metotlardan en biiyiik fiberin spunbond y&ntemi ile en kiigiik fiberin ise elektro-egirme yontemiyle elde
edilecegini belirtmistir. Ayrica elektro-egirme haricindeki tiim iiretim yontemlerinde 1 pm fiber capinin
altina inilmesinin pek miimkiin olmadigini ifade etmistir. Siipiiren ve dig., (2007), spunbond
yontemininergitme iifleme (meltblown) yontemi ile teknik olarak ¢ok benzedigini aralarindaki farkin,
fiberleri inceltmek igin kullanilan havanin hacmi ve sicakligi oldugunu ifade etmistir. Ergitme-iifleme
metodunda fiberlerin gerdirilmesi icin yiiksek miktarda hava kullanildigini, spunbond yonteminde ise
polimer soguyup katilastiginda germe islemi yapildigim1i bu sebeple f{iretilen fiberlerin daha
kalintabakal1 oldugunu (spunbond 15-40um, ergitme tifleme 2-10pum) bildirmistir.

Bu calismada nanofiber tabaka elde etmek igin elektro-egirme yontemi kullanilmistir. Elektro-
egirme, uzun ve siirekli nanofiber {iretilebilmesi ve prosesin tekrarlanabilirligi nedeniyle tercih
edilmistir. Elektro-egirme yontemiyle nanofiber tabaka olusturulmas: igingdzenekli yapidakiseliiloz,
ylizey tilii (cam yiinii), metal slizgeg, karbon mikrofiber kece gibi farkli malzemeler kullanilarak
deneyler yapilmis ve sonugtakolay nanofiber kaplanabilmesi ve rijit olmas1 nedeniyle spunbond mikro
fiber filtrelerin iizerine kaplanan nanofiber tabakanin hava filtresi olarak kullanilabilecegi tespit
edilmistir. Elektro-egirme deneyi farkli debi, mesafe ve elektrik gerilimde termoplastik poliiiretan-
dimetilformamit polimer ¢ozeltisi kullanilarak yapilmis ve deney parametrelerinin nanofiber ¢apini ve
ag morfolojisini nasil etkiledigi incelenmistir.

DENEYSEL CALISMALAR (EXPERIMENTAL STUDIES)
Nanofiber Tabaka Uretiminde Kullanilan Malzemeler (Nanofiber Layer Used Production Materials)

Nanofiber tabaka esnek ve ince oldugundan bir altlik {izerine kaplanmasi gerekir. Altlik, nanofiber
tabakanin rijit bir sekilde durmasin saglayarak ona mekanik destek saglar. Mikrofiber filtreler, ucuz,
kolay tedarik edilebilmesi ve mikro boyuttaki partikiilleri tutmasi nedeniyle altlik olarak kullanilmistir.
Altliklarin 6zellikleri Cizelge 1’de gosterilmistir. Burada agirlik, filtrenin birim alan basina agirligini; Qor
ise ortalama fiber gapim ifade etmektedir.Filtre smnifi ise filtrenin partikiil yakalama etkinliginin bir
gostergesi olup G1-G4 biiyiik partikiillerin yakalanmasinda kullanilmaktadir. G4 simfi bir filtre G2 ‘ye
gore daha etkin partikiil yakalar.

Cizelge 1. Altlik malzemeleri ve 6zellikleri
Table 1. Substrates materials and properties

Numune no Filtre ismi Agulik Filtre sinifi Qort(um)
(g/m?)
1,2,3,4 PET spunbond 85 G4 20
5 PP Monofilament 25 G2 60

Cizelge 1’"de PET Spunbond mikro fiber filtre, ergimis haldeki PET polimerin, bir ekstriider
vasitasiyla ince delikleri olan bir kaliptan ¢ikarak donme hareketi yapan bir tambur veya bant iizerine
diisiiriilmesi ile elde edilir. Fiber ¢aplarinin kiigiilmesinde, kaliba gonderilen sicak ve hizli havanin etkisi
biiyiiktiir. PP Monofilamentmikrofiber filtre, PP polimerinin ergitilerek spunbond filtre gibi bir
ekstriiderden ¢ikarak fiber haline getirilmesi ve ardindan fiberlerin dokunmasi ile elde edilir.

Elektro-egirme isleminde polimer olarak polyester bazli TPU kullanilmistir. Inovenso firmasindan
tedarik edilen Elastollan 1085 A53 ticari isimli termoplastik poliiiretanin teknik ozellikleri Cizelge 2’de
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gosterilmistir. TPU polimeri kolayca tedarik edilmesi, basitce ¢ozeltisinin hazirlanmasi, elektro-
egrilebilmesi ve zehirli olmamasi nedeniyle tercih edilmistir (Dasdemir, 2006). Elastollan® -40 ile 120 °C
arasinda boyut kararliigina sahiptir. Yaglara, yakitlara, UV 1sinlarina ve hidrolize dayanikli, yiiksek
asinma direncine, yiiksek uzama miktarina, mukavemete ve yirtilma direncine sahiptir (Anonim, 2012a).
TPU'yu ¢6zmek igin dimetilformamit DMF kullanilmistir. Bu c¢alismada, MERCK firmasimnin
trettigi %99.8’den daha saf olan DMF kullanilmis olup teknik oOzellikleri Cizelge 2’de sunulmustur
(Anonim, 2012b).

Cizelge 2. TPU grandiilleri ve DMF soliisyonu 6zellikleri
Table 2. TPU granules and DMF solution properties

Agiklama TPU graniil 6zellikleri DMF solventinin
Goriiniis (20°C, 101.3kPa) Saydam olmayan grantil Renksiz sivi
Erime noktasi sicaklig (°C) | 170 -61
Kaynama noktasi sicakligt Kaynamaz, yanar 153
Yogunluk (kg/m?) 1150 940
Zehirlilik durumu Zehirli degil Zehirli

Elektro-egirme Yontemiyle Nanofiber Tabaka Uretimi (Nanofiber Layer Production by Electro-Spinning
Method)

Elektro-egirme deney cihazi,Inovenso marka NE 300 modeldir (Sekil 1). Deney cihazi baslica iig
boliimden olusmaktadir. Bunlar: Polimer soliisyonu besleme sistemi, yiiksek voltaj gii¢ kaynagi ve
silindirik toplayicidir. Polimer besleme tinitesi, polimer ¢6zeltisini ayarlanan debide liilelere gondermek;
yliksek voltaj kaynagy, liile ile silindirik toplayiciya yiiksek gerilim uygulayarak polimer ¢ozeltisinin
egrilmesini saglamak; silindirik toplayici ise iizerine sarilan althigin ylizeyinde homojen yapida
nanofiber tabakasi kaplamak amaciyla kullanilmistir.

Sekil 1. Elektro-egirme cihazi
Figure 1. Electro-spinning device

Elektro-egirme cihazinda, yukari dogru spinleme yapacak sekilde, i¢ cap1 0.8mm olan on iki liile
yerlestirilmistir. Nanofiberlerin toplanacagi kolektor paslanmaz gelik malzemeli, silindirik tambur olup
¢apt 120mm, boyu 200mm’dir. Cihazin, elektro-egirme mesafesi 50-300mm, uygulayabilecegi voltaj
5-40kV ve polimer besleme debisi 0-1000 mL/h aralinda degismektedir (Cizelge3).
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Cizelge3. Elektro-egirme deney cihazi teknik 6zellikleri
Table 3. Electro-spinning test equipment properties

Ozellik Agklama
Elektro-egirme tipi Asagidan yukariya
Elektro egirme mesafe | 50-300mm
Toplayia tipi Tambur

Toplayic1 boyutu Cap: 120mm, Boy:
Toplayic1 malzemesi Paslanmaz ¢elik
Liile sayis1, malzemesi | 12 adet, piring
Liile i¢ ¢ap1 0.8 mm

Voltaj aralig: 5-40 kV, 1 mA
Besleme pompasi 0-1000 mL/h

Nanofiber tabakanin kaplandig; altliklar, 380x200 mm ebatlarda mikrofiltrelerden kesilmistir. Altlik
olarak dort tane 85 g/m? PET spunbond mikrofiber filtre ile bir adet 25 g/m? PP mono filament
mikrofiber filtre hazirlanmistir. Altliklar tek tek tartilarak agirliklar: not edilmistir (Cizelge 4). Elektro-
egirme deneyi icin, agirlikca %15 polimer konsantrasyona sahip, 50g agirliginda TPU polimer ¢ozeltisi
hazirlanmistir. Bunun igin, 42.5g DMF ¢oziiciisii 1siticili manyetik karistiricida 110°C’ye kadar 1sitilmstir.
7.5g TPU graniilii, 1siilan DMF'nin igine yavasca dokiilerek TPU graniillerinin tamamen erimesi
beklenmistir. TPU graniilleri eridikten sonra 50mg (agirlik¢a % 0,1) sodyum kloriir, solusyonun
elektriksel iletkenligini ve solusyon jetinin ylizey yiik yogunlugunu artirmak icinilave edilerek 1siticili
manyetik karistiricida bir saat boyunca karistirilmistir. Daha sonra ¢ozelti, oda sicakliginda tistii kapal
bir sekilde sogumaya birakilmistir. TPU ¢6zeltisi hazirlandiktan sonra bir giin bekletilmistir.

Elektro-egirme isleminin deney parametreleri Cizelge 4'de sunulmustur. Buna gore, althk agirligi
380x200 mm ebatlardaki mikrofiltrelerin agirligini, konsantrasyon ytizdesi TPU’'nun agirlik¢a oranini, 3
polimer besleme debisini, 1 toplayici ile kilcal boru arasindaki mesafeyi, C uygulanan voltaji, t. deney
siiresini ifade etmektedir.

Cizelge 4. Elektro-egirme metodunun deney parametreleri
Table 4. The experimental parameters of electro-spinning method

Numune Althik Lo
no malzemesi Altlik agirligi (g) P (mL/h) 1(m) C(kV) te(dak.)
1 PET Spunbond 6.47 3.0 0.21 28 4.8
2 PET Spunbond 6.52 2.8 0.23 32 6.6
3 PET Spunbond 6.51 24 0.19 28 7.2
4 PET Spunbond 6.45 2.1 0.21 28 7.8
5 PPMonofilament 1.85 2.5 0.21 28 7.2

Uclincii numunenin nanofiber kaplanmasi igin, 380x200 mm ebatlarinda ve 6.51g olan PET
spunbond filtre altlik, silindirik tamburun {iizerine sarilarak izole bant ile yapistirilmistir. Daha 6nce
hazirlanan ¢6zeltinin bir kismi, 50mL'lik bir behere bosaltilarak 25mL’lik siringaya cekilmistir. Siringa
iginde havasi alinan ¢ozelti elektro-egirme deney cihazindaki dozaj pompasina konmustur. Bu siringaya
polietilen hortum takilmistir. Hortumun diger ucu liilelere bagli boruya takilarak silindirik toplayici ile
lille arasindaki mesafe 19cm olacak sekilde ayarlanmistir. Dozaj pompasi, 28.8mL/h debiye ayarlanarak
calistirilmis, boylece ¢ozelti liilelere gonderilmistir. Deneye baslamadan once liilelerin agzindaki ¢ozelti
silinerek temizlenmistir. Deney cihaz kapagi kapatilarak silindirik tambur calistirilmistir. Polimer
¢Ozeltisinin liile ucunda toplanmasi beklenmistir. Polimer ¢ozeltisi toplanmaya basladig1 anda elektro-
egirme cihazinin gili¢ kaynag calistirilmistir. 10kV ile baslayan gerilme yetersiz geldiginden Taylor
konisi gozlenmemistir. Manuel olarak ytikseltilen gerilim, 27kV’a ulagtiginda Taylor konisi olugsmaya
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baslamis 29kV’da ise egirme baslamistir. Bu sirada kronometre ¢alistirilmis ve yaklasik 6 dakika sonra
deney cihazi durdurulmustur. Alti dakikalik siire, dozaj pompasmin saatteki debisi ve polimer
¢Ozeltisinin yogunlugundan yola gikilarak hesaplanmistir. Alt1 dakika sonunda, filtre numunesi hassas
terazide tartilmis ve 6.68g agirliga sahip oldugu tespit edilmistir. Nanofiber tabaka agirligi 0.17g
oldugundan numune, silindirik toplayiciya baglanmis ve elektro-egirme islemi tekrarlanmistir. Yaklasik
2 dakika sonunda filtre numunesi tartilmis ve 6.74g agirliga sahip oldugu (altligin nanofiber tabaka
agirhign 0.23g) tespit edilmistir. Diger dort altlik de benzer prosesler uygulanarak nanofiber filtre
tabakalar iretilmistir.

SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND DISCUSSION)

PAN, PVA, PA6 polimer ¢ozeltilerinde kesintili jet olusmasi nedeniyle yapilan calismalar yarida
kesilmistir. Diiz plakali ve tek liileli elektro-egirme deney cihazi ile homojen nanofiber
iiretilemediginden kullanilmamistir. Yiizey tiiliiniin ve karbon mikrofiber kegeninyeterince rijit
olmamasi nedeniyle; metal 1zgara ise biiyiik gdzenekli oldugundan altlik olarak kullanilmamustir.

Elektro-egirme ile nanofibertabaka kaplanan filtrelerin SEM analizi yapilmistir. Bunun igin,
nanofiberler 5nm kalinhiginda altin nanopartikiil kaplanmis ve SEM goriintiileri alinmigtir. SEM
gortintiileri kullanilarak filtre morfolojisi ile fiber ¢aplar1 tespit edilmistir (Sekil 2). Sekil 2’de
nanofibertabaka ve {izerindeki nanopartikiiller goriilmektedir.
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Sekil 2. 3 g/m? agirlikta nanofiber tabakali filtredeki (3. numune)

nanofiberlerin boyutlar:
Figure 2. 3 g/m? weight nanofiber layer filter (3. samples) nanofiber dimension

SEM analizi sonucu elde edilen goriintiiler kullanilarak bes nanofiltre ve H13 simifi HEPA filtre
numunesinde 50 farkli fiber 6l¢tilmiistiir. Daha sonra fiber Gl¢tilerinin aritmetik ortalamasi alinarak fiber
caplar1 hesaplanmistir (Cizelge 5). Cizelgede @minnanofiltrede en kiiciik fiber ¢capini, Omaxen bityiik fiber
capini, Dorrortalama fiber ¢apini ifade etmektedir. Buna gore, elektro-egirme ile {iretilen nanofiberlerin
40-470nm arasinda oldugu belirlenmistir. Standart sapma ise 25-92 nm arasindadir (Cizelge 5).
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Cizelge 5. PET Spunbond altlik iizerine kaplanan nanofiberlerin boyutlar:
Table 5. Nanofibers dimensions Which is coated on to the PET spunbond substrates

Numune Filtre ismi NanofiberTabaka Omin Oort Omax  Standart
No Agirligi (g/m?) (nm) (nm) (nm) Sapma
1 Nanofiber tabaka 2 67 200 470 92
2 Nanofiber tabaka 25 83 193 321 56
3 Nanofiber tabaka 3 40 98 178 36
4 Nanofiber tabaka 3.2 42 77 169 25
5 Nanofiber tabaka * 4 73 137 279 38

* PP Monofilament altlik tizerine kaplanmustir.

Elektro-egirme ile nanofiber {iretiminde literatiirle ortiisen sonuglara ulagilmistir. Nitekim Zhang ve
dig., (2009)nun PAG6 ile ayni polimer besleme debisi ve elektriksel gerilimle yaptiklar1 ¢alismada 10
pl/dak.’da 82nm ortalama nanofiber ¢ap:r ve 50ul/dak.’da 97 nm ortalama nanofiber boyutu elde
etmislerdir. Diisiik polimer besleme debisi ile daha ince ve homojen nanofiberlerin elde edildigini, artan
debiyle polimer jetinin kararsiz hale gelmesinden dolay1 biiyiik nanofiberlerin elde edildigini ifade
etmislerdir. Ayrica yliksek elektriksel gerilim ve yiliksek polimer besleme debisinin ayni anda
uygulanmastyla polimer jetinin kararsiz hale geldigini bunun da boncuk olusumunu arttirdigini ve
nanofiber cap dagilimini genislettigini tespit etmislerdir. Yapilan bu ¢alismada da polimer besleme
debisinin artmastyla biiyiik capli nanofiberler elde edilmis olup ikinci numunede artan polimer besleme
debisi ve elektriksel gerilimin polimer jetini kararsiz hale getirerek iri nanofiberlerin olustugu tespit
edilmistir. Birinci ve ikinci numunede kararsiz polimer jetinin nanofiber ¢ap dagilimini genislettigi
standart sapma degerinin artmasindan anlasilmistir (Cizelge 5).

Elektro-egirme deney parametreleri Cizelge 6’da sunulmustur. Burada 3 polimer besleme debisini,
lille-toplayic1 arasindaki mesafeyi, C uygulanan elektrik gerilimini ve Jortortalamananofiber ¢apini ifade
etmektedir. Buna gore en ince nanofiberlerin en diisiitk polimer besleme debisiyle iiretilen dordiincii
numunede, en kalin nanofiberlerin ise en biiyiik polimer besleme debisine sahip birinci numunede
oldugu SEM analiziyle tespit edilmistir. Polimer besleme debisiyle nanofiber ¢apimin orantili oldugu
goriilmiistiir. Bunun sebebi,nanofiber tiretimindeki polimer konsantrasyonun sabit, elektriksel gerilim
ile elektro-egirme mesafesinin ayni veya orantili olmasidir.

Cizelge 6. PET Spunbond altliga kaplanan nanofiber tabaka {iretimindeki elektro-egirme deney

parametreleri ve elde edilen ortalama nanofiber ¢ap1
Table 6. PET Spunbond substrate coated with the electro-spinning production of nanofiber layer experimental parameters
and the obtained average nanofiber diameter

Numune Filtre ismi Nanofiber tabaka B 1 C Oort
No Agirlig (g/m?) (mL/h)  (cm) (kV) (nm)
1 Nanofiber tabaka 2 3 21 28 200
2 Nanofiber tabaka 25 2.8 23 32 193
3 Nanofiber tabaka 3 2.4 19 28 98
4 Nanofiber tabaka 3.2 2.1 21 28 77
5 Nanofiber tabaka * 4 2.5 21 28 137

* PP Monofilament altlik {izerine kaplanmustir.
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Dordiincii numune ile {iglincii numune ayni konsantrasyon ve elektriksel gerilmede farkli polimer
besleme debisi ve elektro-egirme mesafesinde iiretilmistir. Uclincii numune {iretiminde, dordiincii
numuneye gore elektro-egirme mesafesi 2cm azalmis, polimer besleme debisi 0.3mL/h artmugtir.
Mesafenin azalmasi elektriksel ¢ekim giliciinii arttirmis fakat artan debi jeti kararsiz hale getirdiginden
tiglincli numunede dordiincii numuneye gore daha biiyiitk boyutta nanofiberler olusmustur. Ayrica
mesafenin azalmasi ve polimer besleme debisinin artmasiyla jet kisa siirede toplayiciya ulagmustir. Bu
nedenle yeterince kurumamuis fiberler toplayicida yapismistir. Ikinci numune, dérdiincii numuneye
gore, yliksek elektriksel gerilme, polimer besleme debisi ve elektro-egirme mesafesinde iiretilmistir.
Ikinci numunede yiiksek elektriksel gerilmeden ve artan polimer debisinden dolay1 jet kararsiz hale
gelmis ve dordiincii numuneden daha biiyiik nanofiberler {iretilmistir. Bu ¢alismamizda, artan polimer
debisi ile elektriksel gerilimin jet kararsizhigimin arttigr Sekil 3 ve Sekil 4.a’daki SEM goriintiileri
incelenerek goriilebilir. Buna gore Sekil 3’de bulunan dordiincii nanofiber tabakadaki boncuklu yapinin
az olmasi ve standart sapmasimin diisiik olmasi polimer jetinin kararli oldugunu, S$ekil 4a’daki ikinci
nanofiber tabakada biiyiik miktardaki boncuklu yapilar jetin kararsiz oldugunu gostermektedir. Diger
yandan tiglincii numune {iiretimindeki polimer besleme debisi ve elektriksel gerilimin ikinci nanofiber
tabaka iiretimindekinden daha diisiik olmasindan kararli bir yap: olusmustur (Sekil 4a,b). Nitekim
Ramakrishna ve dig., (2005)in yaptiklar1 degerlendirmede, elektriksel gerilimin yiiksek olmasi
¢ozeltinin hizlanmasina boylece daha ince ve boncuksuz fiber {iiretilmesine olanak sagladigini, fakat
polimer besleme debisinin artmasi ile bunun tam tersi etki olusturdugunu ifade etmislerdir.

EHT =20.00 kV Signal A= SE1 Mag= 1.00 KX
WD =115mm | Probe = 20 pA

Sekil 3. Dordiincii nanofiber filtrenin (3,2 g/m?) morfolojisi ve yakaladigi CaCOs nanopartikiiller
Figure 3. Morphology of fourth nanofiber filter ((3,2 g/m? and captured CaCOs nanoparticles

Dordiincii numune ile birinci ve besinci numune ayni konsantrasyonda, mesafede ve elektriksel
gerilimde iiretilmesine ragmen, dordiincii numunenin polimer besleme debisinin her iki numuneden
diisiik olmasi1 daha kiigiik boyutta nanofiberleri beraberinde getirmistir.

(Ramaknishna, 2005) yaptiklar1 calismada mesafenin artmasinin polimer jetinin havada ucgus
stiresini arttirdigindan daha kiigiik ¢aph fiber olusacagini ifade etmislerdir. Fakat yiiksek miktarda
gerilim ile jetin kararsiz hale gelecegini ve bu nedenle boncuk olusumunda bir artis goriilebilecegini
belirtmislerdir. Benzer sekilde ¢alismamizda ikinci numunede biiyiik ve ¢ok sayida boncuklu yapi
olusmustur (Sekil 4a). Tkinci numune iiretimindeki deney parametrelerinden polimer besleme debisi,
lille-toplayici arasindaki mesafe ve uygulanan gerilim {i¢lincii numuneye gore artmaistir.
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Sekil 4. Nanofiber tabakali filtrelerin morfolojisi ve yakalanan CaCOs nanopartikiiller,
(a) ikinci numune (2,5 g/m?), (b) ti¢lincli numune (3 g/m?)
Figure 4. Morphology of nanofiber layer filter and capture CaCOs nanoparticles
(a) second specimen (2,5 g/m?) (b) thirdth specimen (3 g/m?)

Ugiincii nanofiber tabaka iiretimindeki mesafenin kisa ve polimer besleme debisinin kiigiik olmast
nedeniyle ikinci numuneye gore daha ince nanofiberler elde edilmistir. Diger yandan ikinci numune
tretiminde elektriksel gerilimin yiiksek olmasi, ii¢lincli numuneye gore daha biiyiik boncuklari
beraberinde getirmistir (Sekil 4 a,b).

Birinci numune {iiretimindeki elektro-egirme deney parametrelerinden polimer besleme debisive
lille-toplayici arasindaki mesafe iiglincii numuneye gore artmistir. Birinci numunenin polimer besleme
debisinin fazla olmasi nedeniyle {i¢iincii numuneye gore daha biiyiik nanofiberler elde edilmistir.

Besinci numune {iiretimindeki deney parametrelerinden polimer besleme debisi birinci numuneye
gore azalmig, diger parametreler degismemistir. Polimer besleme debisinin azalmasi, birinci numuneye
gore daha kiiciik fiberlerin ve boncuklu yapinin olusmasina imkan vermistir (Sekil 5 a,b). Birinci
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numunenin polimer besleme debisinin besinci numuneye gore artmasiyla daha fazla miktarda ¢ozelti
toplayiciya giderek orada katilasmis ve nispetendaha biiyiik boncuklu yapilar olusmustur.

! o 3 o : PR 4 2 ;‘»‘_ " . 1 . )
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(a)
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Sekil 5. Nanofiber tabakali filtrelerin morfolojisi ve yakalanan CaCOs nanopartikiiller,
(a) birinci numune (2 g/m?), (b) besinci numune (4 g/m?)
Figure 5. The morphology of the nonofiber layer filter and captured CaCOs nanoparticles,
(a) first specimen (2 g/m?) (b) fiftht specimen (4 g/m?)

Nanofiberlerden olusan nanofiltre iiretimi i¢in en uygun yontem elektro-egirmedir. TPU nanofiber,
spunbond ve monofilamentaltliklarin {izerine kolaylikla kaplanabilmistir. TPU nanofiber ile spunbond
altiklar uyumlu bir davrams sergilemis, nanofiber tabaka mikrofiltre yiizeyinden ayrilmadan
filtrelemeyi stirdiirm{igtiir.

Bu calismada, artan polimer debisi ve elektriksel gerilme ile jet kararsizliginin arttig1 goriilmiistiir.
Bu nedenle bilhassa yiiksek gerilme ile calisilmamalidir. Aksi takdirde yogun ve biiyiik boncuklu
nanofiber elde edilir. Diger bir elektro-e§irme deney parametresi olan polimer besleme debisinin
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artmastyla nanofiber c¢ap:i biiylimiistiir. Fakat polimer besleme debisinin kritik bir degerden sonra
artmast polimer jetini kararsiz hale getirmis ve boncuklanma miktar1 ve boncuk boyutlar1 artmistir.
Elektro-egirmede aymi polimer konsantrasyonunda f{iretilen nanofiber tabakalar1 olusturan
nanofiberlerin boyutlar1 birbirine yakin ise tabakalarin kalinli$1 aynidir. Birbirine yakin boyuttaki
nanofiberlerin tabaka agirlig1 arttikca tabaka kalinlig: artar, azaldikga, tabaka kalinligi azalir. Nanofiber
capi farkli olan tabakalarda boyle bir genelleme yapilamaz. Nanofiber tabaka kalinlig1 nanofiber ¢apina
ve tabaka agirligina baghdir.
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