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Ozet

Bu calismada 6nce elektro-egirme sistemi ve bilesenleri anlatilmis ve daha sonra bu sistemi kullanarak ¢ozelti-Pelte (Sol-
Gel) yontemiyle poly vinyl alkol (PVA) ve aluminyum asetat kullanilarak hazirlanan polimer ¢6zeltinin nanolif olarak eldesi
ve karakterizasyonu hakkinda bilgi verilmistir.
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FABRICATION OF BORON DOPED ALUMINUM ACETATE
NANOFIBERS BY ELECTROSPINNING

Abstract

In this study firstly electrospinnin process and its components briefly given. Then using this system polyvinyl alcohol and
aluminium acetate sol-gel polymer prepared and nanofiber obtained by electro spinning of the polymer solution. Finally
characterization of these structures have been explained.

Key Words: Electrospinnig, sol-gel, polyvinyl alcohol, aluminum acetate

* E-posta: iuslu@selcuk.edu.tr


mailto:iuslu@selcuk.edu.tr

TUBAV Bilim 2(3) 2009 266-270 i. Uslu

1. Giris

Seramik, polimer ve kompozit nanolif ve nanotiipler, nanoteknolojinin en cazip malzemelerinden sayilmaktadirlar.
Boyutlarinin kiigiik, yiizey alanlarinin biiyiik olmasindan dolayi, ¢esitli uygulamalar igin essiz mekanik, optik,
elektronik, manyetik ve kimyasal 6zellikler saglarlar [1-7].

Nano lif iiretimi elektro fibrilasyon, meltblowing, bikomponent elyaf iiretim yontemi gibi g¢esitli yontemlerle
yapilabilir: Elektro-egirme (electrospin) teknigi, son zamanlarda nano boyutta lif iiretimi i¢in sikc¢a kullanilmaktadir.
Bu teknikte, polimer uygun bir ¢oziiciide ¢oziiliir veya 1s1 ile eritilir, bir ucu kapali ve daralan 6biir ucunda kiiciik bir
delik bulunan cam bir pipetin igine yerlestirilir. Daha sonra polimer ¢dzeltisi/eriyigi ve pipetin agik ucunun
yakinindaki bir toplayici levhaya 50 kv'a kadar gerilim uygulanir.

Elektro-egirme sisteminin temelde 4 bileseni vardir: (i) yiiksek voltaj gii¢ kaynagi, (ii) dozaj pompast (iii) siringa ve
(ii1) metal malzemeden yapilmig bir toplag. Elektro-egirme diizenegi Sekil 1 de goriilmektedir. Bu teknikte ilk
agsamada polimer uygun bir ¢oziiclide ¢o6ziiliir. Cozelti sirngalara alinir ve dozaj pompasina yerlestirilir. Dozaj
pompast istenilen akima ayarlanir ve ¢alistirilir. Yiiksek voltaj kaynagi acilir. Metal toplag ile dozaj pompasi arasina
uygulanan yiiksek voltaj kritik degere ulastifinda, siringanin ucunda asilt bir damlacik olarak duran ¢dzelti, jet
biciminde ve elektriksel olarak yiiklenmis olarak toplaca dogru hareket etmeye baslar, egirmeye baslanir. Voltajin
kritik degere ulagmasindan hemen once, yani elektriksel itme kuvvetleri ylizey gerilimini yenmeden az Once,
damlacik ucunda “Taylor konisi” adi verilen bir sekil olusur. Elektrik alani biraz daha arttirildiginda ¢ozeltinin
yiizey gerilimi uygulanan elektrostatik kuvvetlere karst gelemez ve jet koni seklini almis damlaciktan toplayiciya
dogru firlar. Siringanin ucundan ¢ikan jette elektrostatik itme kuvvetlerinden dolayr kivrilma hareketi gézlenir. Bu
jet, kivrilma hareketinin ve jet i¢indeki ¢dziiciiniin buharlagmasiyla incelir ve toplagda nano boyutta rasgele olarak
lifler halinde birikir.
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Sekil 1. Elektro-egirme sistemi

Bu c¢aligmada elektro-egirme yontemi ile aluminyum asetat nanolif {iretimi Gergeklestirilmigtir. Alumina yiiksek
sicaklik uygulamalarinda ve uzay arastirmalarinda en fazla kullanilan seramik malzemesidir. Ayrica toksik agir
metallerin sogurularak uzaklastirilmasinda da kullanilmaktadir. Kimyasal sogurma biiyiik oranda yiizey alanina bagl
oldugundan, elektro-egirme yontemi yiiksek ylizey alanina sahip nano lifler olusturulmasi hususunda biiyiik bir
potansiyele sahiptir.

Alumina seramik malzemeler liretmek icin baslangic maddesi olarak aluminyum asetat veya aluminyum nitrat
kullanilmaktadir. Elektro-egirme teknigi ile alumina lif iiretimi igin gereken ¢ozeltinin hazirlanmasinda ¢ozelti-pelte
(sol-gel) yontemi kullanilmistir. Hazirlanan ¢dzeltinin viskozitesini ayarlayabilmek i¢in baglangic malzemeleri olan
Al asetat veya Al nitrat ya polivinil alkol (PVA) ya da poli etilen oksitle (PEO) karistirtlmis ve ardindan ¢ozelti
elektro-egirme yontemi uygulanmugtir. Al nitrat kullanilmasi durumunda nitrat iyonunun mevcudiyetinden dolay1
elde edilen lifler epey su ¢ekici olmaktadir. Ancak bunlar arasindaki itme kuvvetlerinden dolayr bu liflerin
toplanmasi son derece zor olmaktadir. Dolayisiyla elektro-egirme yontemi icin en uygun sistem PVA /Al asetat
sistemidir [6].
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2. Deney ve Tartiyma

2.1. Malzemeler

Deneylerde molekiil agirhigi (MA) 72000 olan PVA (Merck), % 99 safliktaki Aluminum asetat (CH3CO, Al(OH),)
(Sigma-Aldrich) ve ¢6ziicii olarak da deiyonize ultra saf su kullanilmustir.

2.2. PVA/AI asetat kompozitinin hazirlanmasi

PVA suda zor ¢oziindiigii i¢cin %10 luk sulu PVA ¢ozeltisi 80 oC de ii¢ saat karigtirilarak hazirlanmigtir. 10 gr
aluminyum asetat (%10 luk) deiyonize suda 60 oC de ¢ozdiiriilmils ve ¢ok iyi karistirilarak 60 oC de PVA
¢ozeltisine eklenmis ve ayni sicaklikta su banyosunda ¢ozelti li¢ saat karistirtlmistir. PVA/ Al asetat ¢ozeltisi 20
ml’lik plastik siringalara alarak giic kaynagindan gelen elektrotun bir ucu siringa ignesine baglanmistir. Giig
kaynagmin diger ucu ise aliiminyum folyo ile sarilmis toplaca baglanmistir. Deneylerde siringa ignesi ile toplag
arasindaki mesafe 13 cm olacak sekilde yerlestirilmis ve giic kaynagi 20 kV yiiksek akima ayarlanarak elektro-
egirme cihazinin toplacinda biriken lifler 70 oC’de vakum altinda etiivde 12 saat boyunca kurutulmustur.

3. Tartisma ve Sonuclar

3.1. Fiziksel ozellikler

PV A/AI ¢bzeltisinin viskozitesi AND marka SV-10, iletkenligi TetraCon 315i/Set ve pH degeri ise pH 315i/Set ile
Ol¢ililmiis olup Cizelge 1°de verilmektedir.

Cizelge 1. PVA/Al asetat liflerin fiziksel 6zellikleri

PVA/AI
Viskozite (mPa/S) 1.23
iletkenlik (mS/cm) 15.73
pH 3.26

3.2. Fourier doniigsiimlii IR spektroskopisi (FTIR) analizleri
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Sekil 2. PVA/AI asetat liflerin FT-IR spektrumu

PVA/AI asetat liflerin FT-IR spektrumu Sekil 2 de verilmektedir. Spektrumlar 500-4000 cm-1 dalgaboyu araliginda

Shimadzu IRPrestige-21 model FT-IR spektrometresi ile alinmustir. Sekil 2 de 2939 cm-1 de goriilen titresim
frekans1 C-H karakteristik gerilme titregsim bantidir. 1098 cm-1 de goriilen gerilme titresim bandi ise C-O-C bagin
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gostermektedir. Benzer sekilde 695 cm-1 de goriilen titresim bandinin da O-B-O biikiilme bandi literatiir degerleriyle
ortiistiigii diisliniilmektedir.

3.3. Diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC)

Elektro-egirme teknigi ile elde edilen nanoliflerin termal ozelliklerin eldesi i¢in Schimadzu DSC-60 diferansiyel
taramali kalorimetre (DSC) kullanilmistir. Analiz sirasinda azot atmosferi altinda sicaklik 6nce 6rnek 200 oC’a
kadar 1sitilmis daha sonra oda sicakligina kadar sogutulduktan sonra 10 °C / dk hizla 500 oC’a kadar 1sitilarak DSC
analizleri kaydedilmis ve sonuglar topluca Sekil 3’ te verilmistir.
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Sekil 3. PVA/AI asetat liflerin DSC analizi

Sekil 3’den goriilecegi iizere PVA/Al asetat liflerin 264 °C da baslayan 1sisal bozunum sicakligi 358 °C da
tamamlanmus ancak daha yiiksek sicakliklarda 402 °C da baslayan polimerlerin bozunma egrisi 500 °C ye kadar
giden bir tepe yapmigtir.

3.4. Taramal elektron mikroskobu

Sekil 4 ve 5’te Ni-filtreli Cu K kullanilarak JEOL JSM (5410 Lv) model taramali elektron mikroskopuyla g¢ekilen
liflerin morfolojik goriintiileri verilmektedir. Sekil 4 liflerin olduk¢a homojen kalinlikta boncuklanma igermedigi
acikca goriilmektedir. Sekil 5 daha biiyiitiilmiis olan goriintiide liflerin 300-500 nm boyutunda oldugu gériilmektedir.

— Mag= 1.00 KX EHT =15.00 kV Signal A= SE1 Sample ID = Al-1

Sekil 4. PVA/Al asetat liflerin SEM goriintiisii
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i Mag= 10,00 K XEHT =15,00kV Signal A=SE1  Sample [0 = 411

Sekil 5. PVA/ALl asetat liflerin biiyiitiilmis goriintiisii

4. Sonuclar

Elektro-egirme teknigi, son zamanlarda nano boyutta lif {iretimi igin sik¢a kullanilmaktadir. Bu ¢aligmada elektro-
egirme yontemi ile aluminyum asetat nanolif {iretimi ve karakterizasyonu hakkinda bilgi verilmistir.
Karakterizasyonda kullanilan Fourier Doniisiimlii IR Spektroskopisi (FTIR) analizlerinin literatiir degerleriyle
ortiistiigli goriilmiistiir. Ayrica Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC) cihazi kullanilarak yapilan analizlerde
polimer liflerin bozunum sicakliklart tespit edilmis daha sonra taramali elektron mikroskobu yardiyla yapilan
morfolojik goriintiilerde liflerin homojen kalinlikta boncuklanma igermedigi ve ¢aplarinin 300-500 nm boyutunda
oldugu goriilmiistiir.
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