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OZET: Bu calismada, poli-o-fenilendiamin polimeri (POPD) ve farkli mol oranlarinda CdO
nanopargaciklar: igeren POPD/CdO nanokompozitleri sulu dietilen glikol ¢6zeltisi ortaminda kimyasal
polimerizasyon yontemi ile sentezlenmistir. Sentezlenen polimer ile nanokompozitler Fourier transform
infrared spektroskopi, diferansiyel taramali kalorimetre, UV-Goriiniir bolge spektroskopisi, taramali
elektron mikroskobu analizleri ile yapisal ve morfolojik olarak incelenmis ve dort nokta yontemi ile
elektriksel iletkenlik ol¢timleri yapilmistir. Nanopargacik varligindaki kimyasal polimerizasyon ile elde
edilen yapilarin polimer ile nanoparcacigin basit bir karisimi olmadigi, polimer ile nanoparcaciklar
arasinda konjligasyonun ve elektron yogunlugunun degismesine neden olacak kuvvetli etkilesimlerin
s0z konusu oldugu nanokompozit yapilarin sentezlendigi ve nanokompozitlerin iletkenlik degerlerinin
polimerin iletkenliginden daha yiiksek oldugu belirlenmistir. Ayrica nanokompozitin sentezlenmesi
sirasinda kullanilan OPD/CdO oranlarina bagh olarak termal kararliligin degistigi, bu orarun 2/1 olmasi
ile maksimum termal kararliigin elde edildigi goriilmiistiir. Taramali elektron mikroskobu ile yapilan
morfolojik incelemeler, POPD homopolimerinin kiiresel yapiya sahip CdO nanopargaciklarin etrafinda
birikerek nanoparcaciklar: kapladigini gostermektedir.

Anahtar Kelimeler: Poli-o-fenilendiamin, Kadmiyum oksit, Kimyasal polimerizasyon, Nanokompozit.

Synthesis and Characterization of The Poly-o-Phenylenediamine/CdO Nanocomposites

ABSTRACT: In this study, the poly-o-phenylenediamine (POPD) and POPD/CdO nanocomposites with
different mole rates of CdO nanoparticles were synthesized in aqueous diethylene glycol solution via
chemical oxidative polymerization. As synthesized polymer and nanocomposites were analyzed by
fourier transform infrared spectroscopy, differential scanning calorimetry, UV-Vis spectroscopy and
scanning electron microscopy for structural on morphological characterization and electrical
conductivity of the samples was measured by four-point AC conductivity method. It is suggested that
the POPD/CdO nanocomposites, synthesized in the presence of CdO nanoparticles by chemical
polymerization of OPD, are not an ordinary mixture. There are strong interactions between CdO
nanoparticles and POPD which affect conjugation and electron density and the corresponding
interactions lead to increase electrical conductivity of POPD due to increasing CdO nanoparticle
amount. Furthermore, the thermal behavior of POPD/CdO nanocomposites was affected by CdO
nanoparticle amount and maximum thermal stability occurred when OPD/CdO rate was equal to 2/1.
Scanning electron microscope investigations revealed that spherical shaped CdO nanoparticles were
surrounded by POPD homopolymer.

Keywords: Poly-o-phenylenediamine, Cadmium oxide, Chemical polymerization, Nanocomposite.
1.GIRIS INTRODUCTION) Glintimiizde, arastirmacilar iletken

polimerler ile nanoboyutta ve farkli morfolojilere
sahip  parcaciklar1  etkilestirerek  iletken
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polimerlere farkh ozellikler katmak, var olan
ozellikleri iyilestirmek veya farkli uygulama
alanlar1 bulabilmek amaciyla iletken polimer
nanokompozitler sentezlemektedirler. Tletken
polimerler yiiksek elektron-bosluk cifti iletimi
ozelligine sahip polimerlerdir [Ferrere ve dig.,
1997, Shaheen ve dig., 2001]. iletken polimerler
metal veya metal oksit parcaciklar ile
birlestirildiginde stabilizator veya iletken yiizey
arttiricilar olarak rol alirlar [Mbhele ve dig.,
2003, Karim ve dig., 2006, Zhang ve Han, 2003,
Khanna ve dig., 2004].

Poli-o-fenilendiamin (POPD), polianilin
tirevi iletken bir polimer olup anilin
¢ekirdegindeki amino gruplarinin hidrojenler ile
yer degistirmesi ile elde edilir. Poli-o-
fenilendiamin gesitli yontemlerde
sentezlenebilmektedir. ~ Yang ve
arkadaglari, o-fenilendiamin ve 2,3-ksilidin
kopolimerlerini ~ amonyum  peroksidisiilfat
yardimiyla kimyasal olarak sentezlemislerdir
[Yang ve dig., (1996)]. Ogura ve c¢alisma

calisma

arkadasglari, tarafindan kimyasal olarak
sentezlenen poli(o-fenilendiamin)-poli(vinil
alkol) kompozitinin spektroskopik ve

mekaniksel Ozelliklerinin yam sira, elde edilen
filmin neme duyarliig1 ayrintili bir bicimde
calistlmistir [Ogura ve dig., 1996]. Diindar
tarafindan yapilan bir c¢alismada anilin ve o-
fenilendiamin elektrokimyasal olarak
polimerlestirilmis ve polianilin ve poli(o-
fenilendiamin) elde edilmistir. Polianilin ve poli-
o-fenilendiamin kopolimerleri, iginde molar
oranlarda anilin ve o-fenilendiamin monomerleri
iceren  ¢Ozeltilerin  potansiyel
elektrokimyasal  yiikseltgenmesi sonucunda
sentezlenmistir [Diindar, 2005]. Han ve ¢alisma
arkadaglar1 farkli oksitleyici bilesikler
kullanilarak poli-o-fenilendiamini ¢ukur kiire ve
nanofiber = morfolojilerinde  sentezlenmistir.
Oksitleyici bilesik olarak amonyum
peroksidisiilfat (APS) ve kloroaurik asit
(HAuCls) kullamilmistir. HAuCls oksitleyici
bilesimi kullanildiginda altin nanopargacigiyla
POPD nanofiber sentezlenmistir [Han ve dig.,
2007].

Kadmiyum oksit (CdO) yari iletken bilesigi,
periyodik tablonun 2B grubu elementlerinden
olan Cd ile 6A grubu elementlerinden olan
O’den olusan 2B-6A grup bilesigidir. CdO’nun

kontrollii
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yasak enerji araligi dardir ve diger gecirgen
iletken oksitlerden bes ile on kat daha fazla
yiiksek elektron mobilitesine sahiptir. CdO yar1
iletken bilesigi yiiksek iletkenlige ve goriiniir
bolgede yiiksek optiksel gecirgenlige sahiptir.
Son yillarda CdO yar iletken bilesigi, gilines

pillerinde, 151N geciren elektrotlarda,
fototransistorlerde, fotodiyotlarda, gaz
sensOrlerde, fotovoltaik ve optoelektronik

devrelerde, sivi kristal gostergelerde, IR
dedektorlerde,
kaplamalarda kullanilmaktadir [Ortega ve dig.,

yansima yapmayan
2000, Ferro ve Rodriguez, 2000, Marinakos ve
dig., 2001, Guo ve dig., 2008, Ristic ve dig., 2004,
Lu ve dig., 2006].

Bu ¢alismada, poli-o-fenilendiamin polimeri
kimyasal polimerizasyon yontemi
sentezlenmistir. POPD/CdO nanokompozitleri
ise, farkli mol oranlarinda CdO nanopargaciklar:
ile belirli miktar o-fenilendiamin monomeri ile
karistirilmis ve daha sonra ortama yiikseltgeyici
eklenerek sentezlenmistir. Hazirlanan polimer
ve nanokompozitler taramali elektron
mikroskopisi (SEM), fourier transform infrared
spektroskopisi (FTIR), diferansiyel taramali
kalorimetre (DSC) ve ultraviyole spektroskopisi
(UV) oOlctimleri ile karakterize edilmistir.
Elektriksel iletkenlikleri Dort Nokta AC

iletkenlik sistemi ile belirlenmistir.

2. MATERYAL VE YONTEM (MATERIAL AND METHOD)

2.1. Malzemeler (Material)

o-Fenilendiamin (Merck, %99), dietilen
glikol (Merck, %99) ve APS (Merck, %98) temin
edildigi gibi kullanilmistir. Cd g¢ubuklar (Alfa
Aesar, %99,99) nanopargactk sentezi igin
kullanilmisgtir.

2.2. CdO nanoparcaciklarin sentezi (Synthesis of
CdO nanoparticles)

Kadmiyum oksit nanopargaciklar deiyonize
su igerisinde gerceklestirilen ark-desarj yontemi
ile tiretilen Cd(OH)2 nanopargaciklarin 6n iiriin
olarak kullanilmasi ile sentezlenmistir
(Eskizeybek ve dig., 2011, Eskizeybek ve dig.,
2011). Uretimde kullanilan ark-desarj aparat, iki
Cd cubugun anot ve katot olarak kullanildig:
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basit bir sistemdir. Her iki elektrot icerisinde 3 L
de-iyonize su bulunan beher icerisine dik olarak
yerlestirilmislerdir. Iki Cd elektrot arasinda ark
baslatilmis ve Cd elektrotlar arasindaki
mesafenin sabit tutulabilmesi igin devrenin
voltaji, ark esnasinda siirekli Olciilmiis ve 34 V
olarak sabitlenmistir. Sisteme verilen akim (50 A)
DC gii¢ kaynag tarafindan saglanmis ve deney
boyunca sabit tutulmustur. Deney 4 dakika
boyunca kesintisiz olarak siirdiiriilmiis ve Cd
anot elektrodu tamamen tiikenmistir. Deneyin
sonlandirilmasinin ardindan ark-desarj aparati
¢ozelti icinden gikarilmis ve ¢ozelti igerisindeki
parcaciklarin ¢okelmesi igin bir ¢ozelti 1 hafta
oda sartlarinda  bekletilmistir. Cokelen
parcaciklar dekantasyon ile deiyonize sudan
kabaca ayrilmis ve ilk olarak 80°C'da
kurutulmus, daha sonra 400°C'da kalsine
edilmisgtir. nananopargcaciklar
desikatorde saklanmaistir.

Uretilen

2.3. POPD ve POPD/CdO nanokompozitlerinin

sentezi (Synthesis of POPD and POPD/CdO
nanocomposites)

POPD'nin sentezi i¢in ilk olarak 25 mL 0,4 M
o-fenilendiamin monomeri 1 M sulu dietilen
glikol c¢ozeltisinde karistirilarak ¢oziilmiistiir.
Yiikseltgeyici olarak hazirlanan 25 mL 0,4 M
APS c¢ozeltisi o-fenilendiamin ¢6zeltisi tizerine
eklenerek 30 s karistirilmis ve polimerizasyon
icin 30 dakika oda sartlarinda bekletilmistir.
Uretilen polimer safsizliklarin ve artik iyonlarin
giderilmesi igin saf su etil alkol ile yikanmuistir.
Siiziilen polimer vakumlu etiivde 24 saat
boyunca kurutulmustur.

POPD/CdO  nanokompozitinin  sentezi
POPD sentezine benzerdir. ilk olarak 0,1 mmol
CdO nanoparcaciklar1 50 mL 1 M sulu dietilen
glikol ¢ozeltisinde uglu ultrasonikasyon yontemi
karigtirllmistir. Daha sonra, 25 mL 04 M o-
fenilendiamin monomeri 1 M sulu dietilen glikol
¢Ozeltisinde  karistirilarak ~ ¢ozlilmis — ve
ylikseltgeyici olarak hazirlanan 25 mL 0,4 M APS
¢ozeltisi ile birlikte CdO nanoparcaciklar: igeren
¢ozelti tizerine eklenerek 1 dakika karigtirilmig
ve polimerizasyon i¢in 30 dakika oda sartlarinda
bekletilmistir. Uretilen polimer safsizliklarin ve
artik iyonlarin giderilmesi igin saf su etil alkol ile

yikanmistir. Stiziilen polimer vakumlu etiivde 24
saat boyunca kurutulmustur.

2.4. Karakterizasyon (Characterization)

Sentezlenen drtinlerin morfolojileri
JEOL/JSM-6335F-EDS ve ZEISS Evo LS 10 SEM
ile analiz edilmistir. Numunelerin optik
absorpsiyon spektrumlari Ocean Optics HR4000
UV-vis spektrofotometre ve FTIR spektrumlari
Spectrum 100 cihaz1 ile
kaydedilmistir. Uretilen malzemelerin termal
davraniglart Perkin Elmer DSC 4000 cihaz
kullanilarak incelenmistir.

Perkin  Elmer

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR (RESULTS
and DISCUSSIONS)

3.1. POPD ve POPD/CdO nanokompozitlerinin

FTIR analizleri (FTIR analysis of POPD and
POPD/CdO nanocomposites)

Sekil 1'de o-fenilendiamin monomeri ve bu
monomerden kimyasal polimerizasyon yontemi
ile sentezlenen poli-o-fenilendiamin polimerine
ait FTIR spektrumlari goriilmektedir. Polimer
filminin FTIR spektrumu monomere ait FTIR
spektrumu ile Kkarsilastirildiginda, bantlarin
yayvanlastigi goriilmektedir. OPD ve POPD
yapilarinda bulunan bag tiirleri yaklasik ayni
oldugu igin spektrumlarda goézlenen bantlarin
dalga sayilar1 yaklagik aynidir. Polimer yapida
aym tiirden baglarin sayisinin fazla olmasi ve H-
baglarindan dolayr bantlar daha yayvan
cikmaktadirlar. Polimere ait FTIR spektrumunda
bu sekilde yayvan bantlarin gozlenmesi,
polimerlesmenin gerceklestiginin bir
gostergesidir. POPD spektrumunda 3500-3100
cm? araliginda gozlenen genis bant sekonder
aminin varligimi ve H-bag1 yaptigini gosterir.
Kuvvetli H-baglar1 nedeniyle, bu bolgede N-H
gerilme, aromatik C-H gerilme ve alifatik C-H
gerilme bantlar1 genis bir bant seklinde ortaya
gkmigtir. 1530 ve 1626 cm? bantlar fenazin
halkasindaki C=C ve C=N gerilme titresimlerine
aittir. 1235 ve 1364 cm™’deki bantlar benzenoid
ve quinoid birimlerindeki C-N gerilmelerine
aittir. 835 ve 750 cmdeki bantlar ise fenazin
iskeletinde benzen birimindeki karakteristik C-H
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biikiilme
kaynaklanmaktadir.

diizlemsel titresimlerinden
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Sekil 1. Kimyasal polimerizasyon ile sentezlenen POPD ve OPD monomerine ait FTIR spektrumlari-FTIR
spectrum of POPD and OPD monomer synthesized via chemical polymerization.

POPD/CdO nanokompozitlerine ait FTIR
spektrumlar1  incelenmis ve POPD FTIR
spektrumu ile kiyaslanmistir  (Sekil  2).
POPD/CdO nanokompozitlerin FTIR
spektrumlar1 POPD'ye ait spektrumla aymn

POPD-CdO (21)

POPD-CdO (20/1)

= T, — e

karakteristik bantlara sahiptir. Ancak, bu
bantlarin  dalga sayist  degerlerinde ve
absorpsiyon siddetlerinde bazi degisikliklerin
oldugu belirlenmistir.
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Sekil 2. Kimyasal polimerizasyon ile sentezlenen POPD ve POPD/CdO nanokompozitlerine ait FT-IR

spektrumlarl—F TIR spectrum of POPD and POPD/CAdO nanocomposites synthesized via chemical polymerization.

POPD'nin  spektrumunda 1530 cm''de
gozlenen bant nanoparcactk  miktarmin
artmasiyla, sirasiyla 1531 cm, 1495 cm™ 1489
cm™? dalga sayisi degerlerine kaymistir. 1369 cm-
Vde gozlenen bant nanoparcactk miktarinin
artmasiyla, sirasiyla 1370 cm, 1363 cm, 1336
cm? dalga sayis1 degerlerine kaymistir. 1037 cm-

Vde gozlenen bant ise nanopargactk miktarinin
artmasiyla, sirasiyla 1044 cm?, 1039 cm<, 1030
cn' dalga sayisi  degerlerine  kaymugtir.
Karakteristik piklerdeki bu kaymalar
nanopargaciklar ile POPD'nin molekiil zinciri
arasinda POPD'nin elektron yogunlugu ve bag
kuvvetini degistiren etkilesimlerin oldugunu
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gostermektedir. POPD/CdO nanokompozitleri
igin FT-IR absorpsiyon
nanokompozitteki CdO nanopargacigi
miktarmin artmasi ile daha diisiik dalga sayisi
kaymistir. Bu durum CdO
nanopargaciklari ile olan etkilesmeler sonucunda
POPD zincirindeki elektron yogunlugunun
arttigini gostermektedir.

bantlar

degerlerine

3.2. POPD ve POPD-CdO nanokompozitlerinin
UV-Goriiniir Bolge Absorpsiyon
spektroskopisi yontemi ile incelenmesi

(Investigation of POPD and POPD/CdO nanocomposites
by UV-Visible Absorpsiyon Spectroscopy Method)

POPD ve POPD/CdO nanokompozitlerinin
ayni derisimlerde ¢ozeltileri hazirlanmis ve UV-
Gorlniir Bolge Absorpsiyon spektroskopisi ile
incelenmistir. Sekil 3'de CdO nanopargaciklarina
ait UV-goriiniir bolge absorpsiyon
spektrumunda 225 nm’de bir absorpsiyon bandi,
POPD’ye ait spektrumda ise 265 nm’de ve 455
nm’de iki absorpsiyon bandi gozlenmektedir.

1.0

Z o5

Absorbans (OD)

0.0

POPD  homopolimerinin  nanokompozitlere
kiyasla en yiiksek absorpsiyon siddetine sahip
oldugu ve nanokompozitlerde artan CdO
miktar1 ile absorpsiyon siddetlerinin azaldig1
gozlemlenmistir. ~ Nanokompozitlerde  CdO
miktarinin artmasi ile absorpsiyon siddetlerinde
meydana gelen bu diismenin sebebinin daha az
¢OzUniir bir yapinin olugsmasindan
kaynaklanmis olabilecegi diisiiniilmektedir.
POPD/CdO (100/1) ve POPD/CdO (20/1) mol
oranlarmma sahip nanokompozitlerde POPD
polimerine  gore  spektrumlarda  biiyiik
Ancak  OPD
monomerinin mol miktarinin yaris1 kadar CdO
mol  miktar1  igceren = POPD/CdO  (2/1)

nanokompozitinde OPD monomeri ile CdO

degisimler izlenmemistir.

nanopargaciginin  etkilesimleri  azalmis ve
nanopargaciklarin kendi aralarindaki
topaklagsmasi artmis boylece polimer
zincirlerinin ~ biiylimesi azalmis olabilecegi
disiiniilmektedir.

POPD

POPD-CdO (100/1)
POPD-CdO (20/1)
POPD-CdO (2/1)
cdo

LA

e —

T
200 400

T T T T 1
600 800 1000

Dalgaboyu (nm)

Sekil 3. Farkli POPD/CdO oranlarinda sentezlenen nanokompozitlerin UV-Goriiniir bdlge absorpsiyon
spektrumlari-UV-vis absorption spectrum of POPD/CAO nanocomposites synthesized with different wieght ratios.

3.3. POPD ve POPD-CdO nanokompozitlerinin

DSC yontemi ile incelenmesi (Investigation of
POPD and POPD/CdO nanocomposites by DSC Method)

Isitilan bir polimer 6rneginde kimyasal ve
fiziksel degisimler meydana gelebilir. Bu
degisimler sirasinda 1s1 alimi ya da disariya 1s1
salinimi gergeklegir. DSC diyagramlar sicakliga
karsi 1s1 akigi seklinde verilir. Gergeklesen

fiziksel ya da kimyasal degisime gore
diyagramlarda endotermik ya da ekzotermik
pikler olusur. Fiziksel olarak adsorpsiyon ve
kristalizasyon olay1 ekzotermik bir olaydir.
Desorpsiyon, siiblimlesme, erime ve buharlasma
olaylar1 ise endotermiktir. Kimyasal olarak ise
polimerlesme ve  oksitlenme ekzotermik;
bozunma, dehidrasyon ve indirgenme olaylar1

endotermiktir. POPD polimeri ve POPD/CdO
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(100/1), POPD-CdO (20/1) ve POPD-CdO (2/1)
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350°C'a kadar sicaklik taramas: yapilarak

nanokompozitlerinin termal davraniglari arastirilmistir.
10°C/dakika sicaklik artisi ile oda sicakligindan
| 31.51 -
30 ~
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Sekil 4. Farkli POPD/CdO oranlarinda sentezlenen POPD/CdO nanokompozitlerine ait DSC egrileri-DsC
curves of of POPD/CAO nanocomposites synthesized with different wieght ratios.

DSC diyagramlar: incelendiginde (Sekil 4),
100°C  civarindaki  sicakliklarda  kurutma
sirasinda yapidan uzaklastirilamayan suyun
buharlagsmasina ait, 200°C'in
sicakliklarda ise polimer-kompozit yapimnin
bozunmasina ait endotermik pikler
gozlenmektedir. POPD igin 220°C civarinda
keskin bir endotermik pik gozlenirken CdO mol
miktar1 daha fazla olan nanokompozitler igin
yaklagik ayni sicakliklarda endotermik pik daha

tizerindeki

yayvan pik seklinde ortaya g¢ikmistir. POPD,
POPD/CdO (100/1) ve POPD/CdO (20/1)
nanokompozitleri igin camsi gegis sicakligr 280°C
civarinda gozlenmistir. POPD polimeri ve
POPD/CdO  (100/1),  POPD/CdO  (20/1)
nanokompozitlerinin  300°C  civarinda ise
erimesine ait endotermik pikler elde edilmistir.
En fazla CdO igeren POPD/CdO (2/1)
nanokompozitinin DSC egrisine bakildiginda ise
termal dayanikliliginin oldukg¢a fazla oldugu
sonucuna varilmigtir. Sonu¢ olarak DSC
diyagramlari polimer ve kompozitlerin farkh
termal davranis gosterdigini, kompozitlerde
POPD/CdO nanopargacik etkilesmeleri
sonucunda termal kararliligin arttigimi ifade
etmektedir.

3.4. POPD ve POPD-CdO nanokompozitlerinin

elektriksel iletkenlikleri (Electrical conductivity of
POPD and POPD/CAO nanocomposites)

Kimyasal polimerizasyon ile sentezlenen
polimer  ve malzemelerin
iletkenlikleri dort nokta yontemi ile ol¢iilmiistiir.
Bu amagla kullanilan cihaz, Four Point Probe
Measuring System Entek (FPP-460 model nolu)
iletkenlik 6lciim cihazidir. Ilk olarak toz halinde
olan malzemelerden yiiksek basing altinda
sikigtirilarak diskler hazirlanmig ve disklerin
kalinliklar1 mikrometre yardimu ile dl¢iilmiistiir.
Hazirlanan disklerin iletkenlikleri dort nokta
iletkenlik 6lcer ile oda sicakliginda Ol¢tilmiistiir.

nanokompozit

Cizelge 1. POPD ve POPD/CdO
nankompozitlerin dort nokta yontemi ile dlgiilen

elektriksel iletkenlik degerleri-Electrical conductivity
values of POPD and POPD/CAO nanocomposites measured by

four probe method.
. . Elektriksel
Polimer/Nanokompozit iletkenlik (S/em)
POPD 9,52 x10+
POPD - CdO (100/1) 2,3 x103
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POPD - CdO (20/1)
POPD - CdO (2/1)

3,85 x1073
1,95 x10-3

Olgiilen iletkenlik degerleri Cizelge 1'de
gosterilmistir. Elde edilen iletkenlik degerlerine
baktigimizda  polimer ve  nanokompozit
malzemelerin iletkenlik degerlerinin oldukga iyi
oldugunu goriilmektedir.

3.4. POPD ve POPD-CdO nanokompozitlerinin

SEM analizleri (SEM Analysis of POPD and
POPD/CdO nanocomposites)

POPD polimeri ve farkli oranlarda CdO
nanopargacik ilavesi ile sentezlenen POPD/CdO
nanokompozitlerine ait 2500 ve 25000 kat
biiyiitiilmiis SEM fotograflar: sirasiyla Sekil 5 ve

= 20,01 Signel A = SE1 Mag= 252KX a— F
WO = 100 mm |Probe = 3004 - b

EHT = 20.00 kv Signel A = SE1
WO =100mm | Probe = 30pA

Mag= 284KX E-EJ

Sekil 6’da verilmistir. POPD polimeri ve
POPD/CdO
biiyiikliiklerdeki kiire seklinde yapilardan
meydana geldigi goriilmektedir. Polimer ve
nanokompozitlerin morfolojilerinin Cdo
nanoparcactk miktarinin degismesi ile &nemli

nanokompozitlerinin farkh

oranda degistigi gozlenmistir. Ayrica CdO
nanopargacigl ile polimerin basit bir karisim
olmadigi, i¢ ice ge¢mis kompakt bir yapida
oldugu, nanoyapidaki kiireciklerden olustugu ve
bu kiiresel yapilarin yaklasik 400 nm ve daha
kiicik nm  boyutlarinda oldugu agikca
goriilmektedir. POPD/CdO nanokompozitleri
i¢in, polimer yap1 icersindeki CdO nanopargacik
miktar1 artttkca CdO nanoparcaciklara ait
kiimelenmelerin arttig1 gézlenmistir.

EHT =20.00kV Signal A = 5E1

WO = 10.0 mm IProbe = 30 pA

EHT =20.00kV Signal A = 5E1
WO = 10.0 mm IProbe = 30 pA

Mag= 252K X Gi :‘

Sekil 5. POPD polimeri ve POPD/CdO nanokompozitlerine ait 2500 kat biiyiitiilmiis SEM goriintiileri;

(a) POPD (b) POPD-CdO (100/1) (c) POPD-CdO (20/1) d) POPD-CdO (2/1)-SEM images of POPD and POPD/CAO
nanocomposites (X2500) (a) POPD (b) POPD-CAO (100/1) (c) POPD-CdO (20/1) d) POPD-CdO (2/1).
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Mag = 25.06 KX

EHT = 20.00 kv Signal A = 5E1

WD = 10.0 mm | Probe = 30pA

EHT = 20.00 kv Sigral A = SE1 Mag = 25.06 KX —
WD =100 mm | Probe = 30pA -
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EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Mag = 2500 KX

WO =10.0 mm |Frobe = 30pA

ERT = 20.00 kv Signal A = SE1
WD =100 mm |Fiobe = 30p4

Mag = 2500 KX E_%

Sekil 6. POPD polimeri ve POPD/CdO nanokompozitlerine ait 25000 kat biiyiitiilmiis SEM goriintiileri;

(a) POPD (b) POPD-CdO (100/1) (c) POPD-CdO (20/1) d) POPD-CdO (2/1)- SEM images of POPD and POPD/CAO
nanocomposites (X25000) (a) POPD (b) POPD-CdO (100/1) (c) POPD-CAO (20/1) d) POPD-CdO (2/1).

4. DEGERLENDIRME (EVALUATION)

Bu ¢alismada, poli-o-fenilendiamin polimeri
ile POPD/CdO nanokompozitleri yiikseltgeyici
olarak APS ve ¢Oziicli ortami olarak sulu dietilen
glikol ¢Ozeltisi varliginda ilk defa
sentezlenmigtir. POPD ve farkli molar
oranlarinda CdO nanoparcaciginin ilavesi ile
nanokompozitlerin FTIR
spektroskopisi yontemi ile analizleri yapilmistir.
Sentezlenen POPD polimeri ile monomerin FTIR
spektrumlar1  karsilastirilmis  ve  polimerin
olustugu desteklenmistir. Ayrica POPD/CdO
nanokompozitlerine ait spektrumlar ise POPD

sentezlenen

polimeri ile uyumlu olup dalga sayilarinda
degisimler  gozlenmistir. Bu  degisimlerin
nedeninin CdO nanoparcacigi ile POPD'nin
molekiil zinciri arasinda POPD'nin elektron
yogunlugu ve degistiren
etkilesimlerin sonucu oldugu diisiiniilmektedir.
Ayni derisime sahip ¢oOzeltilerde Olgiilen UV-
goriiniir  bolge  absorpsiyon  spektrumlari

bag kuvvetini

incelendiginde POPD/CdO nanokompozitleri
icin POPD'nin spektrumundaki karakteristik
absorpsiyon bantlar1 goriilmekle birlikte, artan
CdO miktarma karsilik absorpsiyon
siddetlerinde gozlenmistir.  DSC
analizleri sonucunda polimer ve kompozitlerin
farkli termal davranis gosterdigi, kompozitlerde
POPD/nanopargacik etkilesmeleri sonucunda
termal kararliligin arttig1 belirlenmistir. Polimer
ve nanokompozitlere ait elektriksel iletkenlik
degerlerinin  karsilastirildiginda ise ~ CdO
nanoparcaciklarimin  yapiya
iletkenligin arttig1 belirlenmistir. Polimer ve
nanokompozitlere  ait SEM  goriintiileri
incelendiginde ise 400 nm ve daha kiiglik
boyutlarda kiiresel yapilarin olustugu ve CdO
nanopargaciklarin POPD polimeri tarafindan
kaplandig belirlenmistir.

Sonu¢ olarak FTIR, UV-goriiniir bolge
absorpsiyon spektroskopisi, DSC, dort nokta
yontemi ile iletkenlik 6l¢timii ve SEM analizleri

azalma

katilmas:  ile

sonucunda CdO nanoparcacii varliginda o-
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fenilendiaminin kimyasal polimerizasyonunun
basariyla gerceklestigi belirlenmistir. Ayrica elde
edilen sonuglar, yapilarin  polimer ile
nanopargacigin basit bir karistmi olmadigini,

konjligasyonun ve elektron yogunlugunun
degismesine neden olacak kuvvetli
etkilesimlerin s6z konusu oldugu nanokompozit

yapilarin olustugunu gostermektedir.

polimer ile nanoparcaciklar arasinda
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