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Öz: Polivinil bütral (PVB)/Tetraetil ortosilikat (TEOS) ve PVB/TEOS/ Grafen nanoplatelet 

(GNP) nanofiberler elektro eğirme yöntemi ile sentezlenmiş ve homojen, boncuksuz bir morfoloji 

sergilemiştir. PVB, silika bazlı nanofiberler içerisindeki kusurların azalmasını sağlayan öncü 

polimer olarak kullanılmıştır. PVB/TEOS nanofiberlerin çapları 150-500 nm arasında 

değişmektedir. PVB/TEOS ve PVB/TEOS/GNP nanofiberlerin yapıları ve morfolojileri 

termogravimetrik analizör (TGA), Fourier dönüşümlü kızılötesi spektrometresi (FTIR) ve taramalı 

elektron mikroskobu (SEM) analizleri ile incelenmiştir. Analizler, elde edilen nanofiberlerin doku 

mühendisliği, ilaç salınımı, kanser teşhisi, batarya, sensör ve hava filtresi gibi uygulamalarda 

nanomalzeme olarak kullanılabileceğini göstermektedir. 

 

 

Fabrication and Characterization of GNP doped Hybrid PVB-TEOS Nanofibers 
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Abstract: PVB/TEOS and PVB/TEOS/GNP (Graphene Nanoplatelet) nanofibers have been 

synthesized via electrospinning method and exhibit a homogeneous and bead-free morphology. 

Polyvinyl butyral (PVB) was used as precursor polymer that allows the silica-based nanofiber to 

diminish of flaws. The average diameter of PVB/TEOS (Tetraethyl orthosilicate) nanofiber ranged 

from 150 to 500 nm. Structures and morphologies of the PVB/TEOS and PVB/TEOS /GNP 

nanofibers were examined by Thermogravimetric Analyzer (TGA), Fourier Transform Infrared 

spectrometer (FTIR) and Scanning Electron Microscopy (SEM). The results demonstrate that the 

obtained nanofibers can be used as nanomaterials for a wide variety of applications such as tissue 

engineering, drug delivery, cancer diagnosis, battery, sensors and air filter. 

 

 

1. GİRİŞ 

 

Ana Organik-inorganik hibrit malzemeler inorganik 

fazın termal, kararlılık, rijitlik gibi özellikleriyle organik 

fazın esneklik, işlenebilirlik, süneklik gibi özelliklerini 

birleştirdiği için kaplama, biyoteknoloji, ağır metallerin 

giderimi ve sensör gibi alanlarda kullanım açısından 

oldukça büyük bir öneme sahip olmaktadır [1, 2]. 

Bununla birlikte gelişmiş termal ve mekanik özelliklere 

sahip silika hibrit malzemeler iyi bir esneklik, optiksel 

saydamlık, su içerisinde kolay bir şekilde dağılım gibi 

özellikler sergilemektedir. Bu özelliklerinden dolayı 

kataliz [3], adsorbsiyon [4], pervaporasyon [5, 6], 

sensörler [7] ve enzim kapsülleme [8] gibi çeşitli 

uygulamalarda büyük bir dikkat çekmektedir. Ayrıca 

silika malzemeler metal katalizörleri desteklemek için de 

kullanılmaktadır. Çünkü silika malzemelerin nanometre 

boyutunda ve tüp şeklinde bir yapıya sahip olması yüzey 

alanının artmasını sağlamaktadır ve bu nedenle katalizör 

uygulamalarında öngörülmeyen iyileşmelere olanak 

vermektedir. Aynı zamanda işlevselleştirilmiş 

mezoporoz silikalar da çift bazlı malzemeler olarak 

geliştirilme potansiyeline sahip olabilmektedir [9-12].  

Polimer-silika hibrit malzemeler yüksek yüzey alanına 

sahip nano elyaf yapılara dönüştürülerek bu 

malzemelerin kullanım alanları daha da artmaktadır [1, 

4, 13]. Polimer–silika hibrit nano elyaflarını sentezlemek 

için geliştirilen çeşitli yaklaşımlar arasından elektro-

eğirme prosesi basit, ucuz ve hızlı olmasından dolayı 

büyük bir ilgi görmektedir [14-16]. Bu proses 

elektrostatik alan etkisi altında viskoz bir polimer 

sıvısından çok ince lifler çeken bir teknik olarak 

bilinmektedir. Bu teknik ile elde edilen lifler yüksek 

yüzey alan/hacim oranına sahip olmasından dolayı 

membran teknolojisi, ilaç dağıtım sistemleri, elektronik, 

sensör ve enzim immobilizasyonu gibi uygulamalarda 

kullanılmaktadırlar [10, 17-19]. Ayrıca, sol-jel prosesi ve 

elektro-eğirme yönteminin birleştirilmesi ile düzgün 
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morfoloji, boyut ve bileşime sahip tek boyutlu 

nanoyapılar kolay bir şekilde sentezlenmektedir [20]. 

Genellikle, sol-jel yöntemi monolitler, tozlar, tüpler ve 

fiberler gibi formlarda çeşitli silika bazlı malzemeler 

hazırlamak için yaygın olarak kullanılmaktadır [21-25]. 

Bu yöntem ile hazırlanan çözelti solüsyonun bileşimine 

ve reaksiyon koşullarına bağlı olarak farklılık 

gösterebilmektedir. İlaveten, silika bazlı nanofiberler ya 

viskoz bir çözelti jelinden ya da kuru eğirme yoluyla 

Tetraetil ortosilikat (TEOS) bazlı çözelti maddelerinden 

elde edilmektedir [26, 27]. Ayrıca TEOS, PVB 

polimeriyle kolay bir şekilde karışmaktadır ve bundan 

dolayı PVB polimeri tercih edilmektedir. PVB ise toksik 

olmayan, kokusuz ve çevre dostu bir polimer olup ve 

birçok alanda yaygın olarak kullanılmaktadır. Aynı 

zamanda inorganik malzemelerle iyi uyumluluğu 

nedeniyle PVB, organik/inorganik hibrit kompozitlerin 

üretimi için mükemmel bir organik bileşik olarak 

görülmektedir [28].  

Bu çalışmada inorganik malzemelerin polimer içerisinde 

kolay bir şekilde dağıtılması ile boncuksuz 

nanofiberlerin üretimi gerçekleştirildi. PVB/TEOS 

solüsyonu homojen bir şekilde etanol içerisinde belirli 

bir sıcaklıkta hazırlandı ve daha sonra elektro- eğirme 

prosesiyle homojen ve düzgün nanofiberlerin üretimi 

gerçekleştirildi. PVB polimerine TEOS ilave edilerek 

elektro-eğirme yöntemiyle elde edilen nanofiberlerin 

yapısal özellikleri incelendi. Bunun yanı sıra PVB/TEOS 

solüsyonuna GNP eklenmesi ile morfoloji ve termal 

kararlılığında meydana getirdiği değişimler SEM, FTIR 

ve TGA analizleriyle incelendi. Ayrıca, GNP ilave 

edilmesiyle homojen ve boncuksuz bir yapının nasıl elde 

edildiği ve termal kararlılığın neden düştüğü açıklandı. 

Aynı zamanda bu çalışmanın amacı nanoparçacıkların 

nanofiberler ile etkileşimini artırarak sensör, ağır 

metallerin adsorbsiyonu, filtre gibi uygulama alanlarına 

olanak sağlamaktır. 

2. MATERYAL VE METOT 

  

Bu çalışmada kullanılan GNP Nanografi Türkiye’den 

temin edildi. GNP’ler %99.5 saflıkta olup 150 m
2
/g 

yüzey alanına sahiptirler. Kalınlığı ise 6 nm olup çapı 

5μm’dir.    

Elektro-eğirme yönteminde kullanılan PVB polimeri 

Sigma-Aldrich firmasından satın alındı. PVB’nin 

moleküler ağırlığı 40000- 70000 g/mol arasındadır. PVB 

polimerin camsı geçiş sıcaklığı 72-78 C arasında iken 

erime sıcaklığı 165-185 C arasında değişmektedir. 

Homojen bir şekilde polimer solüsyonunun hazırlanması 

bu özelliklere bağlıdır. Aynı zamanda TEOS ve etanol 

Sigma-Aldrich firmasından satın alındı. Soyma kumaşı 

83 g/m
2
 ağırlığında olup pürüzlü bir yapıya sahiptir. 

Aynı zamanda çok sıkı dokunmuş naylon esaslı ve 

silikon kaplı bir yapıya sahiptir. 

Polimer solüsyonunun spinlenebilmesi açısından polimer 

konsantrasyon oranı önemli bir faktör olup 

nanofiberlerin yapısal ve morfolojik özelliklerini 

etkilemektedir. Bu nedenle elektro-eğirme prosesi için 

PVB polimer konsantrasyon oranı optimize edildi. Daha 

sonra PVB polimer solüsyonu ağırlıkça %10 olacak 

şekilde etanol içerisinde 50C’de 4 saat boyunca 

manyetik karıştırıcı ile karıştırıldı [29, 30]. Polimer 

solüsyonunun karıştırılması sırasında polimer miktarına 

göre %50 oranında TEOS ilave edilip karışım homojen 

ve stabil hale gelene kadar karıştırıldı. Hazırlanan TEOS 

katkılı PVB polimer solüsyonu steril şırınga içerisine 

transfer edildi ve otomatik şırınga pompası üzerine 

yerleştirildi. Toplayıcı ve metalik iğne ucu arasındaki 

mesafe 15 cm olacak şekilde ayarlandı. PVB polimer 

solüsyonunun akış hızı 0.85 mL/h olarak ve diğer bir 

parametre olan voltaj ise 25 kV olarak belirlendi. 

Homojenliği sağlaması açısından toplayıcı olarak 

silindirik mandrel seçililip üzerine kompozit malzeme 

üretiminde kullanılan soyma kumaşı sarılarak 

nanofiberlerin toplanması sağlandı. Nanofiberlerin 

toplanılması esnasında silindirik mandrelin hızı 400 rpm 

olarak belirlendi. Toplanan fiberleri kolay bir şekilde 

soyabilmek için soyma kumaşı tercih edildi. 

Nanofiberlerin üretimi bu parametrelerde 

gerçekleştirilerek biriktirildi. Hazırlanan nanofiberler 

etüvde 40 C’de 30 dakika bekletildi. Aynı yöntem ve 

parametrelerde %1 ve %3 [31, 32] oranında GNP katkılı 

TEOS/PVB nanofiberlerin üretimi gerçekleştirildi. 

Öncelikle bu numuneler hazırlanırken GNP’ler etanol 

içerisinde 10 dk boyunca düşük frekanslarda (15kHz) 

ultrasonik prob yardımıyla homojen bir şekilde 

dağıtıldıktan sonra PVB polimeri ve TEOS ilave edilerek 

solüsyonlar hazırlandı. Böylece PVB/TEOS, 

PVB/TEOS/1GNP ve PVB/TEOS/3GNP nanofiber 

keçeler elde edildi. 

Elektro-eğirme yöntemiyle üretilen PVB/TEOS, 

PVB/TEOS/1GNP ve PVB/TEOS/3GNP nanofiberlerin 

morfolojik özellikleri SEM cihazı ile (ZEISS Evo LS 10) 

incelendi. GNP, TEOS ile PVB polimer arasındaki 

bağların titreşiminden faydalanılarak bağ oluşup 

oluşmadığı FTIR analizi yapılarak incelendi. Elde edilen 

nanofiberlerin termal özellikleri ise TGA analizleri 

yapılarak belirlendi.  

 

3. BULGULAR  

 

Saf haldeki PVB nanofiberlerin farklı büyütmelerdeki 

SEM görüntüleri Şekil 1’de gösterilmiştir.  

 

Şekil 1. Saf PVB nanofiberlerin SEM görüntüleri 

 

Elde edilen nanofiberlerin boncuksuz bir yapıda olduğu 

ve çaplarının 150-400 nm arasında değiştiği 

gözlenmiştir. Ayrıca bazı fiberlerin kesintili olduğu 

görülmektedir. Bu durumun elektro-eğirme esnasında 

meydana gelen Taylor konisinin kesintiye uğramasından 

dolayı olduğu söylenebilir. Aynı zamanda görüntülerden 

elde edilen nanofiberlerin homojen ve girift halde olduğu 

anlaşılmaktadır. 
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Şekil 2’de elektro-eğirme yöntemiyle üretilen 

PVB/TEOS, PVB/TEOS/1GNP ve PVB/TEOS/3GNP 

nanofiberlerin farklı büyüklüklerdeki morfolojilerine ait 

SEM görüntüleri verilmiştir. SEM görüntülerine 

bakıldığında nanofiberlerin homojen ve boncuksuz bir 

yapıda olduğu anlaşılmaktadır. Parametreler optimize 

edildikten sonra PVB/TEOS, PVB/TEOS/1GNP ve 

PVB/TEOS/3GNP nanofiberlerin üretimi 

gerçekleşmiştir. Nanofiber üretimi süresince kullanılan 

çözücünün hızlı bir şekilde buharlaşması fiber 

oluşumunu hızlandırırken meydana gelen nanofiberlerin 

daha düşük kristalli bir yapıda olmasına neden 

olmaktadır. Başka bir ifadeyle hızlı katılaşma ve 

çözücünün buharlaşması polimerin yapısındaki 

kristalizasyon yapısını azaltarak polimerin zincir 

yönlenmesini etkilememektedir [33]. 

PVB/TEOS nanofiberlerin SEM görüntülerine 

bakıldığında homojen ve boncuksuz bir yapıya sahip 

olduğu ve nanofiberlerin çapları 150-500 nm arasında 

değiştiği görülmektedir. PVB polimerinin uzun zincirli 

bir yapıya sahip olması homojen ve boncuksuz bir 

yapının oluşmasında önemli bir rol oynamaktadır. 

Polimer solüsyonunun konsantrasyon oranı arttığında 

polimer zincir sarmal yapıların yüksek olmasından 

dolayı viskozite artmakta ve buna bağlı olarak da 

PVB/TEOS nanofiberleri uniform bir yapı 

sergilemektedir. Ancak viskozitenin artması 

nanofiberlerin iletkenliğini azaltmaktadır. Yüksek 

viskoziteli çözücü iyon difüzyonunu engelleyerek 

iletkenliği azaltmaktadır [34]. Çözelti iletkenliği elektro-

eğirme prosesinde temel parametrelerden biridir. Çünkü 

viskoz polimer çözeltisi yüzeydeki mevcut olan yüklerin 

iletilmesinden dolayı uzayarak gerilir ve daha fazla 

solüsyon daha fazla yük iletkenliğinde taşınabilir [35]. 

Ayrıca, uzun moleküler zincire sahip olan PVB polimeri 

solüsyona ilave edildiğinde hem TEOS hem de PVB 

polimerinde silanol gruplarının (Si-OH) çapraz 

yoğunlaştırılması yoluyla kovalent bağlar oluşturarak 

daha küçük silika sol molekülleri ile sarmal bir yapı 

oluşturma eğilimindedir [36].  

Viskozitenin dışında çözeltinin yüzey gerilimi ve 

iletkenliği elektro-eğirme yapma kabiliyetini 

belirlemektedir. Çözeltinin yüksek yüzey gerilimine 

sahip olması nanofiberlerin boncuklu bir yapı 

oluşturmasına yol açar. TEOS-PVB çözeltilerinin yüzey 

gerilimi PVB içeriğiyle ilgilidir. PVB içeriğinin 

artmasıyla birlikte çözeltilerin yüzey gerilimi de 

artmaktadır. SEM görüntülerine bakıldığında 

nanofiberlerin homojen olduğu ve boncuklu yapı 

oluşmadığı görülmektedir. Daha yüksek bir PVB 

yüzdesinin ve GNP’nin neden olduğu iletkenlikteki artış 

Raileigh kararsızlığın azaltılmasında önemli bir rol 

oynamakta ve yüzey gerilimdeki artışa rağmen 

boncuksuz nanofiberlerin oluşumunu kolaylaştırdığı 

görülmektedir. PVB/TEOS solüsyonuna %1 ve % 3 

oranında GNP ilave edilmesiyle nanofiber morfolojisi 

benzer özellik göstermekte ve nanofiber çapları 150-400 

nm arasında değişmektedir. Nanofiberlerin homojen bir 

yapıda olması GNP’lerin solüsyonun iletkenliğini 

artırarak jet oluşumu esnasındaki kararsızlığı 

azaltmasından dolayıdır. Çünkü GNP’ler yüksek elektrik 

iletkenliği, yüksek modül, spesifik yüzey alanı ve yük 

aktarım kapasitesi gibi önemli özelliklere sahiptir [37].  

 
Şekil 2.  PVB/TEOS, PVB/TEOS/1GNP ve PVB/TEOS/3GNP 

nanofiberlerin SEM görüntüleri 

Nanofiberleri oluşturan PVB, TEOS ve GNP arasındaki 

bağ etkileşimlerini incelemek için Şekil-3’de gösterilen 

FTIR spektrum analizi gerçekleştirilmiştir. FTIR 

spektrumları incelendiğinde GNP katkılı nanofiberlerin 

spektrumları ile TEOS katkılı nanofiberlerin 

spektrumları birbiriyle kıyaslandığında yeni piklerin 

oluşmadığı veya kaybolmadığı anlaşılmaktadır. Aynı 

zamanda GNP/TEOS ilavesinin polimer malzemeyle 

herhangi bir bağ oluşumu olmadığı görülmekte ve 

gerçekleşen FTIR analizlerinde GNP ve TEOS 

ilavelerinin katkı yapılmasıyla pik şiddetlerinde 

değişimler, dalga sayılarında az da olsa değişikliklerin 

olduğu görülmektedir. Ancak  % 1 oranında GNP’nin 

polimere katkı yapılması ile PVB/TEOS nanofiberlerin 

pik şiddetine nazaran bir artış meydana geldiği ve GNP 

miktarının artmasıyla birlikte pik şiddetinde bir azalma 

meydana geldiği görülmektedir. Çünkü GNP miktarının 

artmasıyla birlikte polimer konsantrasyon oranını da 

artmaktadır. Bundan dolayı amorf bir yapı meydana 

gelmiştir. Amorf yapının meydana gelmesi pik şiddetinin 

düşmesine yol açmaktadır. 800 ve 957 cm
-1 

dalga 

sayısındaki piklerin varlığı sırasıyla Si-O-Si ve Si-OH 

bağlarını göstermektedir [38]. 1000 cm
-1

 dalga 

sayısındaki pikler (C-H) bağlanmalarını, 1050 cm
-1

 dalga 

sayısındaki pikler (Si-O-Si) bağlanmalarını [38, 39] , 

1132 cm
-1

 dalga sayısındaki pikler (C-O-C) 

bağlanmalarını, 1276 cm
-1

 dalga sayısındaki pikler (Si-

CH3 ) [40],   1350 cm
-1

 dalga sayısındaki pikler (-CH2) 

bağlarını,  2874 cm
-1

 dalga sayısındaki pikler (C-H) 

bağlarını, 2950 cm
-1

 dalga sayısındaki pikler (-CH, -

CH2) bağlarını, göstermektedir. FTIR spektrum analizi 

incelendiğinde dalga sayısında da kaymaların meydana 

geldiği görülmektedir. Bunun nedeni GNP’lerin 

nanofiber içerisinde olduğu ve polimer yapıyla hidrojen 

bağları oluşturduğu anlaşılmaktadır. 3430 cm
-1

 dalga 

sayısındaki pikler –OH bağlanmalarını temsil etmektedir 
[41]. 
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Şekil 3. Üretilen nanofiberlerin FTIR spektrumları 

PVB/TEOS, PVB/TEOS/1GNP ve PVB/TEOS/3GNP 

nanofiberlerin termal bozulma davranışlarını ölçmek için 

TGA analizleri kullanılmıştır. Analizler N2 atmosferi 

altında 10 C/min ısıtma hızı ile 25 C’den 1000 C’ye 

kadar gerçekleştirilmiştir. PVB/TEOS nanofiberin iki 

aşamada ayrıştığı TGA analizinden anlaşılmaktadır.  

Şekil 4. incelendiğinde 300 
o
C sıcaklığa kadar kütle 

kaybının düşük olduğu bu sıcaklık değerinden sonra 500 
o
C sıcaklığa kütle kaybının yüksek olduğu 

görülmektedir. İlk aşamada hidroksil gruplarının 200 ile 

330 C arasındaki sıcaklıklarda parçalanması ve sonraki 

aşamada ise 350 C’den yüksek sıcaklıklarda bütiralin 

ayrışması gerçekleşmektedir. PVB’nin azot atmosferi 

içerisindeki termal bozulması suyun ve bütanalın 

salınmasına neden olmaktadır. Asetat gruplar 390 

C’den yüksek sıcaklıklarda serbest kalmaktadır. 

 
Şekil 4. Üretilen nanofiberlerin termogravimetrik analizleri (TGA) 

PVB’nin ısıl bozulmasından sonra karbon kalıntıları 

geride bırakılmıştır. Nanofiberler, azot atmosferinde 

bozulmayan karbon atıkları ve grafen nanoplateleri 

içermektedir. PVB’nin parçalanmasındaki temel 

bozulma basamağı, bütiralin ortadan kaldırılarak 

bütanalın oluşma sürecini kapsamaktadır [42, 43]. TGA 

analizinde bütiral halkalarının ayrışma sıcaklığı 350 

C’dir. TGA termografiğinden, PVB/TEOS/1GNP ve 

PVB/TEOS/3GNP nanofiberlerin 200-300 C arasında 

daha düşük termal kararlılığa sahip oldukları 

görülmektedir. Kullanılan çözücünün hacmi GNP 

miktarının artmasıyla artış gösterdiği ve nanofiberlerin 

oluşumu esnasında çözücünün tamamen buharlaşmamış 

olması olabilir. PVB zincirlerine ve hidrojen bağlarından 

dolayı grafenlerin polar fonksiyonel gruplarına adsorbe 

edilen nanofiber içerisindeki hapsedilmiş çözücünün 

yavaş yavaş nanofiberden difüze edilmesi ve 

buharlaştırılması termal kararlılığın düşmesine neden 

olabilir.  

 

4. SONUÇ 

 

Ekonomik olarak uzun ve sürekli nanofiberlerin üretimi 

elektro-eğirme tekniğini önemli hale getirmektedir. En 

azından bu teknikle elde edilen nanofiberler birçok 

uygulama alanında kullanılmaktadırlar.  Bu çalışmada, 

PVB polimer içerisine TEOS ve GNP katkılandırılarak 

elektro-eğirme tekniğiyle nanofiberlerin elde edilmesi 

başarılı bir şekilde gerçekleştirilmiştir. TEOS’un polimer 

içerisine ilave edilmesiyle PVB’nin çapraz bağlanılması 

gerçekleştirilerek TEOS/PVB nanofiber homojen bir 

şekilde elde edilmiştir. TEOS ve GNP ilavesinin 

çözeltinin viskozitesine ve iletkenliğine etki etmesi 

sonucunda nanofiber morfolojisinin yapısında değişimler 

gözlemlenmiştir. Elde edilen nanofiber boncuksuz, 

homojen yapıda olduğu ve nanofiberlerin ortalama 

çapları 150-500 nm arasında değişmekte olduğu 

gözlemlenmiştir. Ayrıca FTIR ve TGA analizleri 

yapılarak nanofiberlerin bağ etkileşimleri ve termal 

karalılıkları incelenmiştir. FTIR analizine göre ilave 

edilen malzemelerin pik şiddetlerinde değişime neden 

olurken TGA analizinde ise termal kararlılığa olumsuz 

yönde etki ettiği görülmüştür. Elde edilen nanofiberler 

kompozit malzemelerin ara tabakasında, sensör 

uygulamalarında kullanılmak üzere daha birçok alanda 

uygulanma potansiyeline sahiptirler. 
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