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Oz

Bu ¢alismada iletken POT/Sodyum Feldispat komporziti in-situ kimyasal polimerizasyon yontemi ile
hazirlandi. Sodyum Feldispat partikiilleri varliginda asidik sulu ortamda hazirlanan kompozitin iletkenligi
ve %POT verimi iizerine sodyum feldispatin tanecik boyutunun ve polimerizasyon kosullarimin etkisi
arastirildi. En yiiksek elektriksel iletkenlik ve verim ig¢in en uygun reaksiyon kosullart 45um alti partikiil
boyutundaki Na-Feldispat, 1 M HCI, 0.3 M o-toluidin, 0.0375 M K;Cr:O; ve 0°C sicaklik olarak belirlendi.
En yiiksek POT verimi ve elektriksel iletkenlik degerleri swrasiyla %24.51 ve 22x107° Scm™ bulundu.
Hazirlanan kompozitin karakterizasyonu, kompozitin bilesenlerinin saf halleri ile karsilagtiriimali olarak
Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR), X-isinlart kirimimi (XRD), termal gravimetrik analiz
(TGA) ve taramali elektron mikroskop (SEM) teknikleri kullanilarak yapild:.

Anahtar Kelimeler: Poli(o-toluidin); Na-Feldispat; Kompozit malzemeler; Iletken polimerler.
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Giris

Son yillarda yapilan aragtirmalar, iletken
polimerler ve bunlardan hazirlanan
nanokompozitlerinin, hammaddelerine gore
ozelliklerinin iyilestirilmesinden dolayi, gittikce
artan bir dneme sahip oldugunu géstermektedir
(Kulkarni ve Viswanath, 2004; Borole vd.,
2006). Bunlarin arasinda iletken polimerlerden
biri olan polianilin (PAN1) oksijen ve suyun
varliginda kararliligimnin  iyi olmasi, kolay
sentezlenmesi (Kumar, 1999; Kumar, 2001) ve
iyi  bir iletkenlik mekanizmas: igeren
elektrokimyasal ozellikleri, optik, katalitik ve
termoelektronik 6zelliklere sahip olmasi (Borole
vd., 2006; Reddy vd., 2008), depolamadaki
kolaylig1 ve doplanmig haldeki kismen yiiksek
iletkenligi (Kulkarni vd., 2005) gibi essiz
ozelliklerinin yaninda, diisiik fiyatindan dolay:
oldukca ilgi g¢ekerek piller, elektrik ve
optoelektronik cihazlar, sensorler ve entegre
devreler gibi genis uygulama alanlar
bulmaktadir (Jiang vd., 2010). Bu kadar iyi
ozelliklerine ragmen, yaygin organik
coziiciilerdeki zayif ¢oziiniirliigl, diisiik termal
kararliligi, polimer iskeletinin sertliginden
dolay1 erimez olma niteligi ve bitisik zincirlerin
amin kisimlart arasindaki  hidrojen bagi
etkilesimlerinin  endiistriyel  uygulamalarimni
kisitlamast PANr’nin en 6nemli
dezavantajlaridir. Bu problemlerin {istesinden
gelebilmek icin toluidin, anisidin, N-metil ya da
N-etil anilin gibi anilinin tiirevleri (Kulkarni ve
Viswanath, 2004), organik asitlerle
protonlanmis PAN1 ve kopolimerleri hazirlanir
(Reddy vd., 2008). PAN1’in monomerine ya da
polimer zincirine eklenen gruplar ( -CHj, -
OCH3, -OC:Hs, etc.) elektronik lokalizas-
yonundaki Onemli artistan dolayr iletkenligi
diigiiriir, fakat organik ¢oOziictilerdeki
¢Ozlinlirligiiniin artigindan dolay1 islenebilirlikte
artts meydana gelir (Mallick vd., 2006). Halka
cklemeli PAN1 tiirevleri arasinda poli(o-
toluidin) (POT), PANr’in tersine daha iyi
¢oziinirligiinden ve kararliligindan dolay1 daha
fazla dikkat ¢ekmektedir (Reddy vd., 2008).
Anilinin aromatik halkasmin orto pozisyonuna —
CH; grubunun eklenmesiyle tiiretilen POT,
PAN1 ile yakindan ilgili yapisal ozellikler,
redoks ve elektrokromik davranislar gostermek-

tedir (Bilal vd., 2009). POT elektrokromik
goriintii cihazlari, enerji depolama sistemleri ve
nanocihazlar gibi uygulamalarda kendini
gostermektedir (Reddy vd., 2008).
Yiikseltgenme ve indirgenme  durumlari
arasindaki hizli yerdegistirme zamanindan
dolay1 POT’in PANr’e gore daha fazla avantaja
sahip oldugu bildirilmistir (Yang vd., 2010).

Son zamanlarda, polimer nanokompozitler
olarak bilinen organik-inorganik nanohibrid
malzemeler; bir ¢ok uygulamalarda bilinen
polimer kompozitler ic¢in etkili bir alternatif
haline gelmistir (Elbokl ve Detellier, 2006).

Ayrica  iletken  polimerlerin  kompozit
formlarinin, tek bilesenlerine kars1
kiyaslandiginda farkli 6zelliklere sahip oldugu
rapor  edilmistir  (Singla  vd.,  2007).

Kompozitlerin bu tiiriinlin  hazirlanmasinda
feldispatlar, kimyasal yapilari, pargacik boyutu
ve sekillerinden dolayr kompozitlere yeni ve
istlin Ozellikler kazandirmak igin
kullanilmaktadir. Feldispat, tas olusum silikat
minerallerinin  en Onemli tekli grubudur
(Cetinkaya, vd., 2007). Temel feldispat yapisi
dort tetrahedral birim halka igerir. Feldispatin
yizeyi pozitif ve negatif Dbolgelerden
olusmaktadir.  Pozitif yiikler ¢ogunlukla
albitlerde Na® iyonlar1 ve ortoklaslarda K*
iyonlaridir. Sodyum feldispat ise killerin tipik
bilesenlerinden biridir (Prasanphan ve Nuntiya,
2006).

Bu ¢aligmanin amaci saf iletken POT polimeri
ile Na-Feldispatin kompozitinin hazirlanarak,
elde edilen POT/Na-Feldispat kompozitinin
Ozelliklerinin incelenmesidir. Bu amagla o-
toluidin ve Na-Feldispat kullanilarak POT/Na-

Feldispat  kompoziti  kimyasal  yontemle
sentezlenmistir. ~ Ayrica,  farkli  partikiil
boyutlarida Na-Feldispat kullanilarak,

POT/Na-Feldispat kompozitinin hazirlanmasi ve
kompozitin igerdigi POT miktar ile iletkenligi
tizerine polimerizasyon kosullarinin ve partikiil
boyutunun etkisi incelenmistir. Belirlenen en iyi
polimerizasyon kosullar1 altinda hazirlanan
kompozitin yapisi, morfolojisi ve o&zellikleri
TGA, FTIR, SEM ve XRD teknikleri ile
aragtirilmisgtir.
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Materyal ve Yontem
Materyaller

Kullanilan Na-Feldispatin partikiil boyutu 75
pm’den kiigiik olup Esan/Eczacibasi Endiistriyel

Hammaddeler Sanayi ve Ticaret A.S.
(istanbul)’den temin edildi. HCI, (Merck),
K2Cr207 (Merck), o-toluidin (Merck)

saflastirma islemi yapilmadan kullanildi.
POT/Na-Feldispat kompozitlerinin
hazirlanmasi

Bu c¢aligmada,
kompozitleri

iletken POT/Na-Feldispat

Na-Feldispat partikiilleri
varliginda potasyum bikromat (K2CrO7)
kullanilarak, o-toluidinin kimyasal
polimerizasyonuyla, sivi ortamda hazirlandi.
Polimerizasyonlar 100 mL hacimli tiiplerde
karisirma  hizi ve sicakligi ayarlanabilen
karigtiricilar {izerinde gergeklestirildi. Ilk olarak
(1.0 M) hazirlanan HCI ¢ozeltisinden belli
hacimde (17 mL) erlen igerisine konuldu. 1
g’lik kiitleler halinde tartilan Na-Feldispat,
tiipler igerisine konulduktan sonra iizerlerine
uygun derisimde asit ¢ozeltisinden belli
hacimde eklenerek 10 dk. karistirildi. Karigim
tizerine o-toluidin monomerinin eklenmesinden
sonra uygun derisimdeki yiikseltgen cozeltisi
damla damla ilave edilerek polimerizasyon
baglatildi.

Belirlenen  kosullar  altinda  tamamlanan
polimerizasyon sonunda olusan kompozitler
stiziilerek ayrildiktan sonra, yiikseltgen ve
reaksiyona girmemis monomerlerin
uzaklastirtlmasi i¢in distile su, metil alkol ve
seyreltik asit ¢ozeltisi ile yikandi ve 50°C’de
vakum altinda 24 saat siire kurutulduktan sonra
tartild.

POT/Na-Feldispat kompozitlerinin icerdikleri
POT miktarlart (verimi, %) asagidaki esitlik
yardimiyla hesaplandi:

W —Wo
Wo
Burada; Wo Na-Feldispatin orijinal agirligi, W
polimerizasyondan sonraki POT/Na-Feldispat

kompozitinin agirhigidir.

%POT = %100 (1)

POT/Na-Feldispat kompozitinin sentezlenmesi

ve komporzitin igerdigi POT miktar1 ile
elektriksel  iletkenligi  {izerine  partikiil
boyutunun ve polimerizasyon kosullarinin
etkisinin incelenmesi amactyla diger

polimerizasyon sartlar1 sabit tutularak (25°C,
polimerizasyon siiresi: 4 saat, [HCI]: 1.0 M, [o-
toluidin]: 0.2 M, [K2Cr207]: 0.2 M) oncelikle
kullanilan Na-Feldispatin partikiil boyutu 45 pm
<P<75 pm araliginda degistirildi. En yiiksek
elektriksel iletkenligi veren partikiill boyutu
secilerek diger polimerizasyon sartlar1 da sabit
tutularak (Sicaklik: 25°C, polimerizasyon siiresi:
4 saat, [HCI]: 1.0 M, [o-toluidin]: 0.2 M)
elektriksel iletkenlige yiikseltgen derigiminin
etkisi 0.02-0.3 M araliginda yiikseltgen miktar1
degistirilerek incelendi. Hazirlanan
kompozitlerin elektriksel iletkenlik degerleri
Ol¢iimiinde en yiiksek iletkenligi veren K>Cr2O7
derisim degeri ve diger polimerizasyon sartlari
sabit tutularak (Sicaklik: 25°C, polimerizasyon
siresi: 4 saat, [HCI]: 1.0 M) monomer (o-
toluidin) derisimi 0.1 M ile 0.5 M arasinda
degistirilerek monomer derisiminin kompozitin
elektriksel iletkenligi {izerine etkisi incelendi.
En yiiksek elektriksel iletkenligi veren monomer
derisimi segilerek diger polimerizasyon sartlari
(polimerizasyon siiresi: 4 saat, [HCI]: 1.0 M) da
sabit tutulup sicaklik 0-70 °C araliginda
degistirilerek ~ polimerizasyon  sicakliginin
kompozitin elektriksel iletkenligi iizerine etkisi
incelendi. Son olarak en yiiksek -elektriksel
iletkenligi veren polimerizasyon sicakligi ve
diger polimerizasyon kosullari sabit tutularak
(polimerizasyon siiresi: 4 saat) HCl derigimi
0.025-3 M arahiginda degistirilerek  asit
derisiminin kompozitin elektriksel iletkenligi
tizerine etkisi incelendi.

Karakterizasyon

Toz halindeki kompozit ornekleri 5 dakika
boyunca 80 kN basing altinda 1.3 cm diskler
olusturularak ~ hazirlandi  ve  kompozit
orneklerinin direngleri iki nokta (two probe)
teknigi uygulanarak Keithley 6517A
elektrometre ile oda sicakliginda olgiildii.
Kompozit orneklerinin elektriksel iletkenlik
degerleri 6lgiilen direng verilerinden hesaplandi.
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Kompozitin ve bilegenlerinin XRD analizleri 35
kW ve 15 mA’ de 151n sagan CuKa kullanilarak
Rigaku DMAX 1IIIC model X-igimlar
difraktometresinde  gergeklestirilerek  veriler
2°/dk tarama hizinda toplandi.

Termogravimetrik analizler Shimadzu TAS50
termal analizor kullanilarak 10°C/dk 1sitma hiz
ve nitrojen (N2) atmosferi altinda
gerceklestirildi. Orneklerin FTIR spektrumlart
KBr pellet disk metodu ile Mattson 1000 model
FTIR spektrofotometresi kullanilarak, SEM
mikrograflar1 ise JEOL JSM 6060 LV model
taramali elektron mikroskobu kullanilarak
alind1.

Sonuglar ve Tartisma

Elektriksel iletkenlige partikiil boyutunun
etkisi

Tablo 1°de goriildiigii gibi Na-Feldispat'in 4
farkli boyutu icin (45 um alti, 45 pum istii-53
pum alti, 53 pm dsti-63 um alti, 63 pm istii-75
um alt1) 0.2 M o-toluidin monomer derisiminde
yapilan  analizler = sonucu  polimerlesme
verimlerinin birbirlerine ¢ok yakin oldugu ve
boyutun verimi etkilemedigi ancak, boyuta gore
elektriksel iletkenlik karsilastirildiginda en
yiiksek iletkenligi 1.3058x10° S/cm degeriyle
45 um alt1 partikil biyiikliigiiyle hazirlanan
kompozitin verdigi gozlendi. Bu nedenle
deneylerin devaminda 45 pum altt Na-Feldispat
ile galisilmasina karar verildi.

Tablo 1. Na-Feldispatin farkli partikiil boyutlarinda
hazirlanan Na-Feldispat/POT kompozitinin icerdikleri
POT miktarinin ve elektriksel iletkenliklerinin degisimi

Partikiil Boyutu POT R 6x10°
(P) (%)  (kohm) (S/em)

P <45um 13.78 1187 1.3058
45um<P<53um 1549 478.0 0.3242
S53um<P<63um 14.65 410.0 0.3780
63 um<P<75um  13.87 2933 0.5284

Sicaklik: 25°C, polimerizasyon siiresi: 4 saat, [HCI]: 1.0
M, [o-toluidin]: 0.2 M, [K>Cr207]: 0.2 M.

Elektriksel iletkenlige yiikseltgen derisiminin
etkisi

Yiikseltgen  derisiminin ~ POT/Na-Feldispat
kompozitinin yapisina katilan POT miktar1 ve
kompozitin iletkenligi iizerine etkisi Sekil 1’de
goriilmektedir.

30 25
«  —®—POT (%)
---A--- [letkenlik
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Sekil 1. VYiikseltgen derigiminin POT/Na-

Feldispat kompozitinin icerdigi POT miktar: ve
elektriksel iletkenligi iizerine etkisi. [Sicaklik:
25°C, polimerizasyon siiresi: 4 saat, [HCI]: 1.0
M, [o-toluidin]: 0.2 M, Partikiil boyutu: 45 um
alti]

0.02-0.3 M araliginda yiikseltgen miktar
arttikca kompozite kaplanan POT miktarinin
0.15 M K2Cr207 derisim degerine kadar hizla
artarken bu degerden yiksek yiikseltgen
derisimlerinde hizla azaldig1 goriilmektedir. En
yiiksek verim 0.15 M K2CrO7 degerinde elde
edilmistir. Iletkenlik de 0.0375 M KoCr07
derisimine kadar hizla yiikselir ve daha sonra
artan yiikseltgen derisimi ile diiser (Sekil 1).
fletkenligin, yiikseltgen derisiminin artmastyla
diismesi, yiksek oksidant derisimlerinde
polimerizasyon  swrasinda  agir1  radikal
katyonlarin olugsmasinda rol alan radikal
katyonlarin fazladan oksidasyonu ile
aciklanabilir. Ayrica polimer zincirlerinin kisa
konjiigasyonu da elektriksel iletkenlikte diisiise
neden olur (Anakli, 2008). Hazirlanan
kompozitlerin elektriksel iletkenlik degerleri
Olciiminde 0.0375 M KoCrO7  derisim
degerinin en yiiksek elektriksel iletkenlikli
kompozitlerin hazirlanmasi i¢in uygun derisim
oldugu gozlendi (Tablo 2).
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Elektriksel iletkenliZe monomer derisiminin
etkisi

POT/Na-Feldispat kompozitinin hazirlanma-
sinda 45 pum alti Na-Feldispat ve 0.0375 M
K>Cr207 yiikseltgeni ile daha yiiksek POT
verimi ve elektriksel iletkenlik elde edildigi
gozlendikten sonra, bu kosullar altinda o-
toluidin derisimi 0.1 M ile 0.5 M arasinda
degistirilerek monomer derisiminin  etkisi
incelendi (Sekil 2). Monomer derigiminin
arttirllmasi, 0.3 M monomer derisiminden sonra
kompozitin elektriksel iletkenligini
degistirmediginden dolayr uygun monomer
derisimi olarak 0.3 M segildi (Tablo 2).

35 30
—=— POT (%)
---A--- [letkenlik
307 - 25
25 1 &
: e
g E
= - 15 X
2 15 - E'
1 F 10 %
g
5 | s
0 0
0 0.6
o-toluidin derisimi (M )
Sekil 2.  Monomer derisiminin POT/Na-

Feldispat kompozitinin i¢erdigi POT miktar: ve
elektriksel iletkenligi iizerine etkisi. [Sicaklik:
25°C, polimerizasyon siiresi: 4 saat, [HCI]: 1.0
M, Partikiil boyutu: 45 um alti, [K:Cr:07]:
0.0375 Mj.

Elektriksel iletkenlige polimerizasyon
sicakhi@inin etkisi

Elektriksel iletkenlik genellikle sicaklikla diiger.
Polimerizasyon sicakliginin POT/Na-Feldispat
kompozit yapisina katilan POT miktar1 ve
kompozitin  iletkenligi  iizerine etkisinin
incelendigi caligmada ise, en yiiksek POT
verimine ve elektriksel iletkenlik degerlerine,
Sekil 3’de goriildiigii gibi 0°C’de ulasilmigtir
(Tablo 2). Sicaklik attikca elektriksel iletkenlik
degerlerinin ve POT verimlerinin distiigii
goriilmektedir.

30 25
» —&— POT (%)
) A ---A--- [letkenlik
> 7“\ r20 =
g
20 oy
9 B
Sis{ N z
= \ w
o \ L 10 =
* 10 ing %
\ 72
A &
s .. ts &
“ae .
0 ‘ ‘ e 0
0 20 40 60 80
Sicaklik (°C)
Sekil 3. Sicakligin POT/Na-Feldispat

kompozitinin i¢erdigi POT miktart ve elektriksel
iletkenligi  iizerine etkisi.  [polimerizasyon
stiresi: 4 saat, [HCI]: 1.0 M, [o-toluidin]: 0.3
M, Partikiil boyutu: 45 um alti, [K:Cr:07]:
0.0375 M].

POT polimerizasyonu ekzotermik oldugu igin,
20°C  zerindeki sicakliklarda bazi yan
reaksiyonlarin  olmast ve POT’un hidroliz
reaksiyonlarinin hizlanmasi beklenmektedir. Bu
etkilere bagli olarak suda ¢oziiniir diisiik
molekiil agirlikli POT un olugmasi miimkiindiir
(Anakli, 2008). Bundan dolay1 sicaklik arttik¢a
POT igerigi ve iletkenliginin diismesi beklenen
bir durumdur.

Elektriksel iletkenlige HCI derisiminin etkisi

Sekil 4’de sonuglar1 verilen, HCI derisiminin
POT/Na-Feldispat kompozitinin yapisina katilan
POT miktar1 ve kompozitin iletkenligi {izerine
etkisi caligmasinda kompozite kaplanan POT
miktarinin, 1 M HCI derisim degerine kadar
artarken  bu  degerden  yiiksek  HCI
derisimlerinde azaldigi gozlendi. En yiiksek

verim 1 M HCI derisim degerinde elde
edilmistir. Hazirlanan kompozitlerin elektriksel
iletkenlik degerleri ol¢limiinde 1 M HCI
derisimine kadar elektriksel iletkenlik

degerlerinin Once arttifi ve sonrasinda HCI
derigiminin arttirilmasiyla elektriksel iletkenlik
degerlerinin diistiigl goriilmektedir.
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30 25
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Sekil 4. HCI derisiminin POT/Na-Feldispat
kompozitinin icerdigi POT miktar: ve elektriksel
iletkenligi  iizerine etkisi.  [polimerizasyon
siiresi: 4 saat, Sicaklik: 0°C, [o-toluidin]: 0.3
M, Partikiil boyutu: 45 um alti, [K>Cr:07]:
0.0375 M].

Anilin ve tiirevleri benzer oksidatif polimeri-
zasyon mekanizmasi gostermektedirler. Belli bir
asit derisiminden sonra kompozitin POT
iceriginin ve iletkenliginin azalmasi, o-
toluidinin polimerizasyon —mekanizmast ile
aciklanabilir. Polimerizasyon sirasinda, toluidin
halkalarinin ~ birbirine baglanmas1 sirasinda
yapidan H* iyonlart ayrilir. Yiiksek asit
derigsimlerinde H" iyonlarinin ayrilmasi zorlagir.
Bu da zincir biiyiimesinin engellenmesine sebep
olur. Bunun sonucunda Na-Feldispat yiizeyinde
kisa ve ¢oziinebilen POT zincirleri olusur.
Ayrica  asit  derisimindeki  artis  POT
zincirlerinde bozulmaya neden olacagindan,
ortamda suda ¢oziiniir {iriinler olusacaktir. Bu
iki etki sonucu olusan kisa POT zincirleri
nedeni ile elektriksel iletkenlik icin gerekli
zincir konjiigasyonu kisalir ve elektriksel
iletkenlik diiser (Acar vd., 2013).

Farkli  partikiil boyutlarinda Na-Feldispat
kullanilarak, POT/Na-Feldispat kompozitinin
icerdigi POT miktari ile kompozitin elektriksel
iletkenligi lizerine polimerizasyon kosullarinin
ve partikiil boyutunun etkisi incelendiginde
belirlenen en iyi polimerizasyon kosullar1 Tablo
2’ de ayrica goriilmektedir. En yiiksek

elektriksel iletkenlige sahip kompozitin yapisi,
morfolojisi ve dzellikleri TGA, FTIR, SEM ve
XRD  teknikleri ile arastirilmak {izere
secilmistir.

Tablo 2. POT/Na-Feldispat kompozitinin igerdigi en
yiiksek POT miktar1 ile en yiiksek elektriksel iletkenligi
veren en iyi polimerizasyon kosullar1.

Partikiil Boyutu (P) P <45um
Yiikseltgen derisimi (M) 0.0375
Monomer derigimi (M) 0.3
Polimerizasyon sicaklig1 (°C) 0
HCl derisimi (M) 1
POT (%) 2451
POT/Na-Feldispat iletkenligi (S/cm) 22 %107
POT iletkenligi (S/cm) (Shreepathi ve Holze, 672x10°°
2007)
Karakterizasyon
FTIR
Sekil 5’de Na-Feldispat, POT ve POT/Na-
Feldispat  kompozitinin ~ (%24.51)  FTIR
spektrumlar: gosterilmektedir.
POT/Na-Feldispat kompoziti
2922 1592
& 1483 1000
| poT
=
@ 2922
éﬁ 1483
$'| Na-Feldispat 1592
@)
1000
3600 2600 1600 600

Dalga sayisi (cm™)

Sekil 5. Na-Feldispat, POT ve POT/Na-
Feldispat kompozitinin FTIR spektrumlart
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POT polimerinde 2922 cm™’de gozlenen pik
POT’deki metil siibstitiientinin C-H gerilmesine
ait piktir. 1592 ve 1483 cm’deki pikler ise yine
POT’un kinoid ve benzenoid halkalarinin C-N
gerilmelerine karsilik gelmektedir (Chen vd.,
2011). Ayrica, kompozitin spektrumunda 1000

cm’de goézlenen band kompozitin  diger
bileseni olan Na-Feldispatin Si-O gerilme
titresimlerine  aittir  (Yazdani vd., 2014).

Sekilden de goriilebildigi gibi Na-Feldispat ve
saf POT e ait piklerin kompozitin spektrumunda
mevcut oldugu gézlenmektedir.

XRD

Na-Feldispat, POT ve POT/Na-Feldispat
(%24.51) kompozitinin 20=5-90° araliginda
kaydedilen XRD difraktogramlar1 Sekil 6’ da
verilmistir. Na-Feldispatin difraktogrami
incelendiginde Na-Feldispatin, albit ve illit ana
fazindan  olustugu ve  kuvars igerdigi
goriilmektedir (Prasanphan ve Nuntiya, 2006).
Diisiik siddetli 20 ~ 8°, ~15° ve ~24° de
gozlenen genis difraksiyon pikleri POT
polimerine aittir. POT polimerinin ise diigiik
kristaliniteye sahip oldugu goriilebilmektedir

(Jamal vd., 2008). Kompozit yapisinda ise Na-
Feldispatin basal pikinin siddetinin ¢ok diistiigii
goriilmekte ve POT’a ait bir pike
rastlanmamaktadir.  Ancak  basal  pikin
siddetindeki azalma Na-Feldispat yapisina
katilan POT’dan dolay1 olabilecek
sacilmalardan kaynakli oldugu diisiiniilebilir.

TGA

Sekil 7’de Na-Feldispat, POT ve POT/Na-
Feldispat (%24.51) kompozitinin 30-950°C
arasinda ¢ekilen termogramlari goriilmektedir.
Saf POT’nin 320°C’de bozunurken POT/Na-
Feldispat kompozitinin daha yiiksek sicaklikta
355°C’de bozunmaya bagladigi Sekil 7°den
acikca goriilebilmektedir. Bu da kompozit
yapisinda, Na-Feldispatin varligmm POT’in
termal kararliligmi arttirdigini gostermektedir.
Toplam kiitle kayiplarinin ise saf POT’de %91
ve saf Na-Feldispatta %0.42 iken POT/Na-
Feldispat kompozitinde %34 oldugu gozlendi.
TGA analiz sonuglari, iletken POT/Na-Feldispat
kompozitinin 1511  kararliligmin  bilesenleri
arasind oldugunu gostermektedir.

A Albit
O init
{}Kuvars
l POT / Na-Feldispat
T A T T T T
a5 55 65 75 85

1600
A0
1200 4
]
800 - 4
200 \
A A0
i ads,
5 is5 25 35
160 o]

T T T T T
45 55 65 75 85

6000 - A0 A Albit
O init
4000 4 {}Kuvars

=
2000 | <

A \ A0 Na-Feldispat

0 L AT - . v - :

5 15 25 35 45 55 65 75 85

2 Teta (derece)

Sekil 6. Na-Feldispat, POT ve POT/Na-Feldispat kompozitinin XRD difraktogramlar:
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MNa-feldispat
100 | - 100
< POT/Na-Feldispat g
] m
o B
v g
al POT |,
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 500 1000

Sicakhk ( °C )

Sekil 7. Na-Feldispat, POT ve POT/Na-Feldispat kompozitinin termogramlar

Morfoloji

Sekil 8’de verilen SEM mikrogarfiklerinde,
hazirlanan POT/Na-Feldispat (%24.51)
kompozitinin mikrografigi bilesenlerinin saf
halleri ile karsilagtirildi. POT polimerinin
sekilsiz ve belli tane boyutuna sahip olmayan
siingerimsi  yapida oldugu gozlendi. Na-

Sekil 8. (a) Na-Feldispat (x20000), (b) saf POT (x20000) ve (c) POT/Na-Feldispat (x20000)

Feldispatin plakamsi ve aglomere olmus yapist
kompozit yapisinda da goriilmekte ancak, bu
morfolojiden farkli olarak Na-Feldispatin
partikiillerinin ayr1 ayr1 degil de baglayici bir
polimerle yapisik, i¢ ige gegmis yapida oldugu
goriilmektedir.

kompozitin SEM mikrografikleri.

Sonuclar

Bu calismada; POT/Na-Feldispat kompozitinin
icerdigi POT miktar1 ve kompozitin elektriksel
iletkenligi lizerine polimerizasyon kosullarinin
etkisi incelenerek en yiiksek elektriksel
iletkenlik (22x10” S/cm) ve verime (%24.51) 1
M HCI, 0.3 M o-toluidin, 0.0375 M K2Cr207 ve
0°C deneysel kosullarda ulasildi. FTIR, XRD,
TGA ve SEM c¢alismalarinin sonuglari o-

toluidinin  polimerizasyonunun basarili  bir
sekilde Na-Feldispat partikiilleri ylizeyinde
gerceklestigini gosterdi. TGA analiz
sonuglarindan da Na-Feldispatin saf POT’in
termal dayanimini arttirdig1 gézlendi.

Semboller
R: Elektriksel direng (kohm)
o : Elektriksel iletkenlik (S/cm)
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Synthesis and characterization of Poly
(o-toluidine)/Na-Feldspar conductive
composites with improved electrical
conductivity

Extended abstract

Recently, conductive polymeric materials have
attracted a lot of interest in scientific and
technological  fields. Among all conducting
polymers, polyaniline are of great interest due to
easy synthesis, good environmental stability and its
high conductivity. However, the main problem is the
weak mechanical properties and workability of
PAN:i based on insoluble in common organic
solvents. This problem is resolved to some extent
through the use of derivatives such as N-methyl or
N-ethyl aniline, toluidine and anisidine instead of
aniline. In these days, organic-inorganic nano-
hybrid materials known as polymer nanocomposites
have become an effective alternative for many
applications. Inorganic materials are used for

imparting new and superior properties to
composites.
Conductive  POT/Na-Feldspar  composite  was

prepared by chemical polymerization of o-toluidine
in the presence of Na-Feldspar using K>Cr:0; as
oxidant in the acidic aqueous solution. A systematic
study on the preparation of conductive POT/Na-
Feldspar composite has been conducted by varying
reaction parameters such as the particle size of Na-
Feldspar, concentration of K;Cr.0; monomer and
HCI and reaction temperature. The effect of the
reaction parameters on the conductivity of
composites was also investigated. As a result,
optimum reaction parameters were determined for
the synthesis of the POT/Na-Feldspar composite
with the highest electrical conductivity.

Since the properties of composites have been
effected with particle size, shape and chemical
structures of inorganic materials, we examined the
effect of the particle size of Na-Feldspar on the
composite first. A result of the analysis for 4
different size of Na-Feldspar, it was seen that the
efficiency of polymerization was close to each other
and the dimension did not affect the yield of
polymerization. The highest conductivity of
prepared composite with particle size of Na-
Feldspar below 45 um was observed as 1.3058x107°
S/cm. When the effect of oxidant concentration on
the electrical conductivity of prepared composite

was examined, the conductivity increased to
20.56x10°  Sem”  with  increasing  oxidant
concentration from 0.02 to 0.0375 M range. In a
similar sensitivity study, when the effect of monomer
concentration on the electrical conductivity of the
prepared  composites  was  examined,  the
conductivity  first increased with increasing
monomer concentration 0.1-0.3 M first and stayed
nearly constant from 0.3 to 0.5 M. In addition, the
effect of the polymerization temperature on the
electrical conductivity of the prepared composite
was also studied by varying the temperature
between 0 and 70 °C. The results indicated that the
conductivity  decreases  with  increasing the
temperature in this range. The highest electrical
conductivity of prepared composite at 0 °C
polymerization temperature was observed as
21.7x10°  S/cm. Finally, the effect of acid
concentration on the electrical conductivity of the
composite was investigated by changing HCI
concentration between 0.025 and 3 M. In this
sensitivity study, the results indicated that the
conductivity increases slightly from 21.7x107 to
22x107 Sem™ at 1 M HCI concentration.

After varying reaction parameters, the conductivity
of the POT/Na-Feldspar composite was increased to
a value of 22x107° Scm™ than 1.3058x107 Scm™.
According to these results, a feasible reaction
parameters  for  highest POT content and
conductivity of the composite have been specified as
a particle size below 45 um of Na-Feldspar, 0.0375
M K>Cr;07, 0.3 M o-toluidine, 1 M HCI and 0°C
reaction tempereature for 2 h reaction time. The
POT content and conductivity of the composite
reached to the maximum values of 24.51% and
22x107° Sem’™, respectively.

The structural, morphological and thermal
properties  of composite  with the highest
conductivity and POT content were analyzed using
FTIR, XRD, TGA and SEM techniques. SEM images
and XRD diffractograms of the POT/Na-Feldspar
composite and its components demonstrated that
POT was coated on the surface of Na-Feldspar
platelets. Furthermore, the TGA analysis results
showed that the thermal stability of the conductive
POT/Na-Feldspar composite was among its
components.

Keywords: Poly (o-toluidine), Na-Feldspar,
Composite materials, Conductive polymers.
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