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OZET

Nanofiberler, yiiksek yilizey alani/hacim oranina sahip olma, iyi derecede
mekanik performans gosterme, kolay ylizey modifikasyonu 6zelligi gibi bircok 6nemli
ozelliginden dolay1 genis Olgekte iiretilebilen nanomalzeme gruplarinin en Snemli,
gelecek vaat eden ve ilgi ¢ekici malzeme tiirlerinden biri olmustur. Akademi ve
endiistride, doku miihendisligi ve tip, filtrasyon, sensorler, enerji iretimi ve
depolanmas1 gibi c¢esitli endiistriyel alanlarda, nanofiber bazli sistemlerin
kullanilmasina iliskin, ¢ok sayida devam eden arastirma bulunmaktadir. Kiiciik cap
boyutuna sahip olmalari, nanofiberleri, yliksek yiizey alaninin veya yiizey islevselligi
kazandirilmasinin gerekli oldugu uygulamalar i¢in bagvurulacak miikemmel bir
malzeme haline getirir. Bunun disinda nanofiberlerin termal stabilitesi, elektriksel
iletkenligi, mekanik Ozellikleri, fotokatalitik aktivitesi ve biyoaktivitesi gibi
ozellikleri, nanofiberlerin ¢ap boyutu ve morfolojisi ile kontrol edilebilir.

Poli(metil metakrilat) (PMMA) nanofiberler, biyomedikal sistemler, giines
enerjisi, pil ve sensorler gibi farkli uygulamalar i¢in kullanilmaktadir ve elektro egirme
yontemi ile kolayca tiretilebilirler. Kiiciik cap uzunluguna sahip nanofiberlerin elde
edilmesi, nanofiberlerin performansini diisiiren ve morfolojisini olumsuz etkileyen
biiyiik boncuklarin varligina yol agmaktadir. Literatiirde fiber caplarini azaltmak i¢in
cozelti konsantrasyonu veya viskozitesi azaltilarak ince nanofiberler {iretilmis
olmasina ragmen boncuk olusumu sorunu devam etmistir. Bu ¢alismanin amaci, kiigiik
caplarda, boncuksuz ve piiriizsiz PMMA nanofiberlerin elde edilebilmesi ig¢in
cozeltiye iyonlasabilir bir tuz ekleyerek ¢ozelti iletkenligini artirmak ve bdylece
elektro egirme yontemi ile istenilen boyutta (150~200 nm) ve diizgiin morfolojide
nanofiberler tiretmektir. Cozelti icin PMMA polimeri, N,N-dimetilformamid (DMF)
coziiclisi ve c¢ozelti iletkenligini artirmak i¢in Lityum Kloriir (LiCl) tuzu
kullanilmistir. Bu amaca ulasmak icin elektro egirme ve ¢oOzelti parametreleri
incelenmistir. Sonug olarak, elektro egirme yontemi ile ¢ozeltinin iletkenligi artirilarak

boncuksuz ve kiigiik ¢apli nanofiberler (150~200 nm) iiretilmistir.

Anahtar Kelimeler: PMMA, Nanofiberler, iletkenlik, Elektro egirme.



SUMMARY

Nanofibers are one of the most important and promising material types of
nanomaterial groups that can be generated on large scale. Correspondingly, high
surface area/volume ratio, great aspect ratio, the ability for further surface
modification, high porous networking ability, and excellent mechanical performance
makes nanofibers interesting. In academia and industry, there has been a lot of ongoing
research on using nanofiber-based systems in various industrial fields e.g., tissue
engineering and medicine, filtration, sensors, production, and storage of energy, and
more. Having a small diameter size makes nanofibers a perfect applicant for
applications where high surface area is required or for combined surface functionality.
Thermal stability, electrical conductivity, mechanical properties, photocatalytic
activity, and bioactivity of nanofibers can be controlled with nanofibers' diameter size
and morphology.

Poly (methyl methacrylate) (PMMA) nanofibers are used for different
applications such as biomedical, solar, battery, and sensors. They can be easily
produced by electrospinning. However, it is reported that having smaller diameter
sizes leads to the presence of large beads, which decreases the performance of these
nanofibers. In the literature, to decrease fiber diameters, the concentration or viscosity
of the solution has decreased but the problem of bead formation still exists. The goal
of this study is to increase the conductivity of the solution by adding ionizable salt to
the solution and produce smooth, bead-free, and smaller diameter size of PMMA
nanofibers via the electrospinning method. Polymethyl methacrylate (PMMA) as a
polymer, and N-N-dimethylformamide (DMF) as a solvent were used to prepare the
polymer solution. Lithium Chloride (LiCl) salt was used to increase the conductivity
of the polymer solution. The electrospinning and solution parameters were studied to
achieve this goal. In conclusion, bead-free and small diameter nanofibers (150~200
nm) were produced by the electrospinning method by increasing the conductivity of

the solution.

Keywords: PMMA, Nanofibers, Conductivity, Electrospinning.
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1. GIRIS

Nanofiberler, biiyiik 6l¢ekte iiretilebilen nanomalzeme gruplarinin en énemli ve
gelecek vaat eden malzeme tiirlerinden biridir [1]. Buna uygun olarak, yiiksek ylizey
alani/hacim orani, yiiksek ylizey modifikasyonu yetenegi, harika en boy orani, yiiksek
gozenekli ag olusturma yetenegi, yiikksek biyo-molekiil malzemeler ile birlesme
uyumu ve mikemmel mekanik performans o6zellikleri, nanofiberleri ilging
kilmaktadir. Endiistride ve akademide devam eden ¢ok sayida gelisme, arastirma ve
teknoloji uygulamasi mevcuttur, bu ¢alismalar da nanofiber tabanli sistemlerin ¢ok
cesitli endiistriyel uygulamalarda kullanilmasin1 amaglamaktadir. Nanofiber tabanli
sistemler, 6rnegin doku mithendisligi ve tip [2], [3], ilag dagitim1 [4], [5], sensorler
[6]-[8], enerji tiretimi ve depolanmasi [9]-[11], tekstil [12], [13], savunma ve gilivenlik
[14]-[16], filtrasyon [17]-[19], kataliz [20], [21] ve daha fazla ¢aligmay1 iceren ¢ok
cesitli endiistriyel uygulamalar1 mevcuttur.

Basit ve diisiik maliyetli kurulum, yiiksek oranda ve siirekli nanofiber iiretim
yetenegi, basit uygulama yontemine sahip olmasi, fiberlerin ¢aplarini, yonelimlerini
ve nanofiber kompozisyonunu kontrol etme yetenegi, geleneksel elektro egirme
sistemini diger yontemlerden oncelikli yapar. Kiigiik cap boyutu, nanofiberleri {istiin
yiizey alaniin gerekli oldugu uygulamalar veya yiizey islevselligini birlestirmek i¢in
milkemmel bir aday haline getirir. Nanofiberlerin termal stabilitesi, mekanik
ozellikleri, elektriksel iletkenligi, biyoaktivitesi ve fotokatalitik aktivitesi,
nanofiberlerin ¢ap boyutu ve morfolojisi (piiriizsiiz ve boncuksuz) ile kontrol
edilebilir.

Enerji sisteminin iiretimi veya depolanmasi gibi bazi uygulamalarda,
nanofiberlerin ¢ap boyutunun daraltilmasi, elektronik uyaranlara karsi akim tagima
yetenegi ve elektronik uyaranlara karsi gosterilen tepki siiresi iizerinde 6nemli bir
etkiye sahiptir [22]. Roy ve arkadaslar1 Li pil elektrotlarinda ¢ap boyutunun etkisini
incelemis ve daha kii¢iikk capli nanofiberlerin sarj/desarj hizim1 ve kapasitesini
iyilestirdigi sonucuna varmistir, bu nedenle depolama kapasitesi, iyonik iletkenlik,
dongii performansi, kimyasal kararlilik ve pilin mekanik kararliligi nanofiberlerin
kullanilmasi ile artirilabilir [23]. Shi ve arkadaglari Siiperkapasitorlerde nanofiberlerin
etkisini incelemis ve daha kii¢iik ¢aplarda kullanilan nanofiberlerin kullanilmas ile
stiperkapasitorlerin dongii stabilitesi ve kapasitesinde daha yiiksek performansa yol

actigl goriilmiistir [24]. Lim ve arkadaslar1 polikaprolakton (PCL) nanofiber



morfolojisinin ¢ekme oOzellikleri iizerindeki etkisini inceledi. Bu c¢aligmada, daha
kiictik ¢apli nanofiberlerde, hizali lameller ve yogun bir sekilde paketlenmis yapilar
gozlenmistir. Bu tip dolgulu yapilar daha yiiksek derecede molekiiler kristallik ve
diizgiin yonelme ozelligi gosterir ve bu da listiin mukavemet ve sertlik 6zelligi
saglarken daha diisiik siineklik sagladigi goriilmiistiir [25].

Poli (metil metakrilat) (PMMA)’ 1n optik olarak seffaf termoplastik olmasi,
yiiksek darbe dayanimi, hafif olmasi, uygun isleme kosullar1 ve kirilmaya kars1 direng
gibi Ozellikleri, PMMA’ya nanoteknoloji sistemlerinde bir¢ok uygulama alani
(biyomedikal, giines, pil, sensdrler, optik vb.) agmustir.

Nanofiber caplari, elektro egirme parametrelerinden (igne ucu ile toplayici
yiizey arasindaki mesafe, uygulanan voltaj, igne dl¢iisii, akis hizi, ortam kosulu vb.)
ve ¢ozelti parametrelerinden (viskozite, iletkenlik, polimer ve ¢oziicli 6zellikleri,
konsantrasyon vb.) etkilenir [26]. Konsantrasyon, nanofiberlerin ¢aplarin1 kontrol
etmek i¢in en 6onemli parametrelerden biridir. Fiber ¢aplarini azaltmak i¢in ¢ozeltinin
konsantrasyonu veya viskozitesi azaltilabilir ancak homojen olmayan ve boncuklu
nanofiberler olusabilir [27]. igne ucu ile toplayici arasindaki caligma mesafesinin
artmasi, lif ¢apinin azalmasina neden olmustur, ancak boncuksuz lif olusumu igin
optimum mesafe saglanmalidir [22]. Akis hiz, elektro egirme islemi sirasinda polimer
¢ozeltisinden elde edilen jetin hizin1 ve malzeme transfer hizini etkiler. Diisiik akis hiz1
uygulandiginda, elyaf ¢caplari ve boncuk olusumu azalir, ancak optimum degerden ¢ok
yiiksek akis hiz1 uygulandiginda, ¢oziiciiniin buharlasma siiresinin yeterli olmamasi
nedeniyle boncuklu fiber olusumu goriiliir [26]. Bir diger 6nemli parametre ise, kiigiik
caply, tek tip ve boncuksuz nanofiberler tiretmek i¢in kullanilan polimer ¢6zeltisinin
iletkenligidir. Nanofiberlerin ¢ap boyutunu kiigiiltmek i¢in iletkenlik artirilmalidir.
Artan iletkenlik ile diizgilin yiik yogunlugu saglanir ve bdylece boncuksuz nanofiberler
iiretilebilir. Polimer tipi, ¢oziicli tipi ve iyonize olabilen tuzlarin varligi ¢ozeltinin
iletkenligini belirleyen baslica faktorlerdir [22]. Son c¢aligmalar, iyonlasabilir tuzun
varliginin ¢ozelti iletkenligini artirdigini ve bu sekilde nanofiberlerin boncuksuz ve
kiiciik ¢aplarda iiretilebilecegini gostermistir. [28]. Ornegin, PMMA nanofiberleri
~200 nm ¢ap boyutunun altinda iiretildiginde, boncuk olusumu gézlemlenir [29].

Bu tezin amaci, hazirlanan PMMA ¢o6zeltisine iyonlasabilir tuz ekleyerek
¢ozeltinin iletkenligini artirmak ve elektro egirme yontemi ile pliriizsiiz, boncuksuz ve
daha kiiciik capli PMMA nanofiberleri (150~200 nm) iiretmektir. Cozeltinin

iletkenligini artirarak nanofiber morfolojisini iyilestirmek i¢in bu ¢aligmada LiCl tuzu



kullanilmistir. Hazirlanan tuz katkih PMMA ¢o6zeltisinden, uygun kosullar altinda
elektro egirme yontemi ile boncuksuz ve kii¢lik capli nanofiberler iiretilmistir. Elde
edilen nanofiberler taramali elektron mikroskobu (SEM) ile analiz edilmis ve lif
caplari ve boncuk olusumu taramali elektron mikroskobu sonuglarina gore
yorumlanarak ve tartigilmistir. Karakterizasyon olarak elde edilen nanofiberin temas
acist Olcimii yapilarak hidrofobiklik derecesi tespit edilmistir. Bunun disinda farkli
iiretim siirelerinde elde edilen nanofiberler i¢in iiretim siiresine baglh olarak porozite
Ozelliklerindeki degisim incelenmistir.

Bu tezin literatiire katkisi tamamen boncuksuz, diizgiin morfolojide ve ¢ok

kiigiik nano boyuttaki ¢caplarda PMMA nanofiberlerin tiretilmis olmasidir.



2. TEORIK BOLUM

2.1. Nanofiberler

Cap uzunlugu nanometre boyutunda olan lifler nanolifler ya da baska bir deyisle
nanofiberler olarak adlandirilirlar. Nanofiberler farkli polimerlerden iiretilebilmelerine
bagli olarak farkli 6zelliklere ve uygulama alanlarina sahiptirler ve bu nedenle son
yillarda biiyiik bir ilgi gérmiislerdir. Nanofiberler, benzersiz fizikokimyasal dzellikleri
ve karakteristikleri nedeniyle genis bir arastirma yelpazesi i¢in tek boyutlu
nanomalzemeler olarak ortaya ¢ikmistir. Tek boyutlu olmalar1 nedeniyle ¢ok farkli
biyolojik, elektriksel, kimyasal, manyetik, termal, mekanik, optik, vb. ozelliklere
sahiptirler. Nanofiberli malzemeler, genis yiizey alani/hacim orani ve benzersiz nano
Ol¢ekli mimarileri nedeniyle enerji iiretimi ve enerji depolama, ¢evre koruma ve
tyilestirme, biyomedikal uygulamalar, fotonik ve elektronik cihazlar ve diger bazi
uygulamalarda bir dizi uygulama i¢in ¢ekici adaylardir [30]. Tipik olarak, fiber gapi,
sekli ve yiizey dokusu, nanofiberlerin 6zelliklerini uyarlamak i¢in 6nemli karakteristik
parametrelerdir. Fiber ¢api, spesifik yiizey alanini belirler ve fiber ¢api gibi, fiber
morfolojisi de (6rn., Ici bos, ¢ekirdek-kabuk ve mezogdzenekli), nanofiberlerin
ozelliklerini ayarlamada ¢ok yonliiliik saglar. Nanofiberleri sentezlemek i¢in cesitli
teknikler kullanilmistir; bu teknikler, nanofiber hazirlama tekniklerine gore iki gruba
ayrilabilir: liflerin olusumu igin elektrostatik kuvvetin kullanildig1 elektro egirme
teknikleri ve mekanik kuvvetin kullanildig: elektro egirme olmayan teknikler; bunlar
faz ayrimi, sablon sentezi vb. icerir ve Sekil 2.1 de goriilmektedir. Istenilen hizalama,
maliyet, miktar ve ihtiya¢ duyulan nanofiberli malzeme 6zellikleri bu yontemlerden
secim yaparken dikkate alinmasi1 gereken faktorlerdir. Yiiksek voltajl bir giic kaynagi
kullanilarak bu mekanik ve elektriksel teknikle mikron alt1 ¢apta fiberler tiretilebilir.
Elektrostatik egirme olarak da adlandirilan elektro egirme yontemi, nanofiber liretmek

icin kullanilan en yaygin yontemdir [22].
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Sekil 2.1: Nanofiber sentezleme yontemleri.

2.2. Elektro Egirme Yontemi

Elektro egirme yontemi literatiirde uzun yillardir yaygin olarak rapor edilmekte
ve farkli arastirma alanlarinda kullanilmaktadir. Elektro egirme yonteminin tarihi,
Bose'un sivi damlalarindan aerosoller tliretmek i¢in yliksek elektrik potansiyelleri
kullandig1 1745 yilina kadar uzanir. 100 yildan fazla bir siire sonra, elektro egirme
yontemi 1887'de Boys tarafindan bir sentez yontemi olarak rapor edilmistir ve bundan
sonraki siirecte cesitli elektro egirme teorileri ¢calisilmistir. Taylor ve ark. elektrik alan
uygulamasinin bir sonucu olarak sivi damlaciginin (“Taylor konisi”) konik
geometrisini tanimlayan bir matematik modeli gelistirmistir ve bu geometri o
zamandan beri ¢ok iyi bilinen bir model haline gelmistir. Nanoteknolojinin hizl
gelisimi ile birlikte elektro egirme islemi diinya ¢apinda ilgi gormiistiir.

Elektro egirme iglemi bir elektrik kuvveti tarafindan yonlendirilerek saglanir.
Geleneksel elektro egirme cihazlar, yiiksek voltaj kaynagi, nozul ile birlikte ¢ozeltinin
nozuldan gegmesini saglayacak besleme pompasi ve toprakli bir toplayici yiizey olmak
iizere {ic ana parcadan olusmaktadir ve Sekil 2.2 de goriilmektedir. Ihtiyac
dogrultusunda metal aglar, donen diskler veya diger iletken alt tabakalar toplayici
olarak kullanilabiliyor olmasina ragmen nozul genellikle metalik bir igneden olusur.
Elektro egirme islemi sirasinda, metalik ignenin ucuna yiiksek voltaj uygulanir, bunun

tizerine igne ucundaki damlacik, voltajin yiikseltilmesi ile birlikte Sekil 2.3’te goriilen



konik bir sekil alarak Taylor konisine doniisiir. Elektrostatik kuvvet damlanin yiizey
gerilimini yenecek kadar biiyiik oldugunda, ince yiiklii bir jet igne ucunda olusan
taylor konisinden firlar ve havada, metalik igne ile toplayici yiizey arasinda olusturulan
elektrik alan i¢inde, bir dizi kararsiz harekete maruz kalir. Bunun sonucunda da ¢ozelti
hizli bir sekilde buharlasarak toplayici yiizey iizerinde olusan jetler ince fiberler
seklinde birikir [31].

Nanofiberler =
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Sekil 2.2: Elektro egirme sistem semast.

Jetlerin biikiilerek uzamasi ile nanofiberlerin tiretimi saglanir. Olusan jetlerin
yarigaplari, metalik igne ucundan uzaklastikca uygulanan voltaj ile birlikte gittikce
azalir. Boylece yiikli jetler ¢ok ince bir yapiya doniiserek uzar. Jetler iizerlerinde
birikmis olan asir1 yiikii dagitmak i¢in beli bir siirenin gegmesine ihtiyac duyar. Jetler
tizerinde yiiklenmenin ¢ok oldugu kisimlarda ¢ozelti biikiilme ve uzama egilimi
gosterir. Elektriksel kuvvet uygulanmasi ile birlikte metalik igne ucundaki taylor
konisinden ayrilan jetler, igne ucu ile toplayici ylizey arasinda olusturulan elektrik

alanin etkisi ile birlikte biikiiliir ve toplayici ylizey lizerinde birikir [32].

Ei-b}'c) ‘

Sekil 2.3: Cozelti damlaciginin taylor konisine doniis asamalari.

Elektro egirme sonrasinda olusan nanofiberlerin morfolojisini ve ¢ap
uzunluguna etki eden birgok faktdr vardir. Ilk olarak, elektro egirme prosesinin

ozellikleri 6rnegin, dncii ¢ozeltinin besleme hizi, noziiliin geometrik sekli, igne ucu ile



toplayict arasindaki mesafe ve kollektorlerin sekli veya hareketi elektro egirme
sirasinda elde edilen nanofiberlerin ¢aplarin1 ve morfolojilerini kontrol etmek i¢in
etkilidir. lkinci olarak elektro egirme sirasinda kullanilan ¢ozeltinin 6zellikleri
nanofiberlerin morfolojisini kontrol eden kilit bir faktoérdiir. Bu 6zellikler, kullanilan
polimerin tipi veya molekiiler agirligi, ¢oziiciiniin kaynama noktasi, ¢oziiclilerin
dielektrik sabiti veya yiizey gerilimi, ¢6zeltinin konsantrasyonu, ¢ozeltinin viskozitesi,
¢dzeltinin iletkenligi veya katki maddelerinin varligmi igerir. Ugiincii olarak, nem ve
sicaklik gibi c¢evre ile ilgili 6zelliklerin de nanofiberlerin morfolojisi iizerinde etkisi
vardir. Sekil 2.4. a, b ve ¢ de nanofiberlerin SEM (Taramali Electron Mikroskobu)
goriintiilerinden ¢ozelti viskoziteSinin nanofiber morfolojisine etkisi goriiliirken Sekil
2.4.d, e ve f de goriilen SEM goriintiilerinden boncuklu nanofiberlerin olusumunda
¢oziiciiniin iletkenliginin etkisini goriilmektedir. Elektro egirme siirecini etkileyen
parametreler ve elde edilen nanofiberlerin morfolojileri, hem teorik hem de deneysel
bakis acilarindan iyi bir sekilde olusturulmustur. Ancak, tiim malzemeler veya

durumlar i¢in evrensel parametreler yoktur [33].

Sekil 2.4: Farkl ¢cozelti viskozitelerinde boncuklu yapidaki fiber morfolojileri: (a) 13
mPas, (b) 160 mPas, ve (c) 527 mPa s. % 20’lik (w/v) polistiren (PS) ¢ozeltisinin
farkli oranlardaki DMF c¢ozeltisi ile hazirlanmasi sonucu elde edilen fiberlerin SEM
gortintiileri: (d) DMF-2 Aldrich %99, (e) Sigma % 99.8 ve (f) Fluka %98.
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Sekil 2.5: Mikrofiberler ve nanofiberlerin uygulamalari.

Sekil 2.6, mevcut ana nanofiber iiretim teknolojilerine ve tipik olarak bu
yontemler kullanilarak elde edilen fiber caplarina genel bir bakis saglar. Yalnizca en
yaygin siire¢lerden bahsedilmistir. Nanofiberlerin uygulamalari, liretim siirecine bagl

olarak degisen fiziksel ve mekanik ozelliklerine baglhdir. Sekil 2.5’te uygulama

alanlaria deginilmistir [34].
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Sekil 2.6: Nanofiber iiretim teknolojileri ve ilgili fiber ¢cap aralig1.




2.2.1. Polimer Cozeltisi ile Tlgili Parametreler

Elektro egirme yontemi ¢ok ¢esitli faktorlerden etkilenmesine ragmen, polimer
¢ozeltisi, ¢ok c¢esitli boyut ve morfolojiye sahip olan nanofiberlerin olusumunda ¢ok

onemli bir rol oynamaktadir.
2.2.1.1. Cozeltinin Konsantrasyonu

Zincir dolasikliginin ne ¢ok diisiik ne de ¢ok yiiksek olmamasi i¢in polimer
konsantrasyonu optimum degerde olmalidir. Elektro egirme sisteminde siirekli
fiberleri elde etmek i¢in konsantrasyon araligi ¢6zelti viskozitesi ve yiizey gerilimi ile
belirlenir. Diisiik konsantrasyonlu ¢ozeltilerde, yiizey geriliminin etkileri elektro
egirme islemi sirasinda damlaciklarin olusumuna yol agar; bu nedenle lifler yerine
boncuk olusumu gergeklesir, 6rnek bir gorsel Sekil 2.7 de verilmistir. Ayrica, ¢ozelti
icindeki polimer ¢ok konsantre oldugunda, kilcallik (kapiler etki) boyunca yiikli

polimer akis hizinin bozuldugu viskozite nedeniyle kilcal ugta durdurulur.

Sekil 2.7: Farkli konsantrasyonlarda (a) 12, (b) 15, (c) 18 ve (d) 21 (agirlik¢a %) ve
% 25 nemde elde edilen PMMA nanofiberlerin SEM goriintiieri.

Bu baglamda, farkli PEO konsantrasyonlarindan olusan PEO/su ¢ozeltileri ile
gergeklestirilen elektro egirmelerinin aragtirmasi, >4000 santipoise viskozite elektro
egirmenin gerceklesmesi i¢in cok fazla iken <800 santipoise viskozitede damlaciklarin

ortaya c¢iktigini gostermistir [35].



22.12. Coziicii

Polimer ¢6zeltisi hazirlamak i¢in uygun bir ¢6ziicliniin se¢ilmesi, elektro egirme
sirasinda fiber olusumunda Onemli bir adimdir, ¢iinkii ¢oziicli i¢inde polimerin
¢coziinmesi, elektro egirme isleminin ilk adimidir. Kullanilan ¢dziicli, polimer
¢Ozeltisinin biitlinliigiinii korurken iyi buharlasma hizi, buhar basinci ve kaynama
noktas1 gibi Ozelliklere sahip olmalidir. Coziicliniin mesafe boyunca bir jetten
buharlagmasi i¢in ucuculugu uygun olan bir ¢oziicii secilmelidir. Elektro egirme
isleminde, jet incelmesi nedeniyle hizli ¢6ziicii buharlagmasi ve faz ayrimi gergeklesir.
Coziiciiniin buhar basinci, buhar hizinin ve buharlagma siiresinin belirlenmesinde
kritik bir rol oynar. Coziicli buharlagsma hiz1 da faz ayirma siirecini etkilediginden

nanofiberlerin olusumunda 6énemli bir role sahiptir [22].
2.2.1.3. Cozeltinin Elektrik Iletkenligi

Cozeltinin elektro egirme sirasinda elektriksel iletkenliginin artirilmasinin
nanofiber ¢apinda Onemli bir azalmaya yol actigi yapilan Onceki g¢aligmalarda
bulunmustur. Bununla birlikte, ¢ozelti iletkenliginin azalmasiyla, olusturulan elektrik
alan, diizgiin lifler liretmek icin yeterli bir jet uzamasi olusturamaz, bu nedenle
boncuklar ortaya cikar.

Hayati ve ark., gii¢lii elektrik alanin varliginda yiiksek iletken ¢ozeltilerin ¢ok
kararsiz oldugunu ve bunun 6nemli bir biikiilme kararsizligina ve genis ¢ap dagilimia
yol agtigin1 gosterdi [36].

Tuzlarin eklenmesi, daha ince ve daha diizgiin lifler {iretilmesine yol acar ve
boncuk olusumu da azalir. Bu olgunun nedeni, jet polimer iizerindeki, daha fazla
uzamaya ve dielektrik kuvvetlerin hareket etmesine izin veren, artan yiik

yogunlugudur; bu nedenle, daha ince lifler iiretilir [22].
2.2.1.4. Cozelti Viskozitesi

Cogu arastirmaya gore, viskozite, fiberlerin ¢apint ve morfolojisini belirlemede
ana faktordiir. Molekiil agirligi veya polimerlerin yiiksek konsantrasyonu nedeniyle
artan viskozite, daha biiyiik ¢apl fiberlerin olusumuna yol acar, ancak boncuk

olusumu olasilig1 azalir ve daha diizgiin fiberler tiretilir.
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Diisiik viskoziteli polimer ¢ozeltilerinde, boncuklu fiberlerin olusumuna yol
acan baskin bir faktor yiizey gerilimidir. Optimum konsantrasyonun {izerinde iken,
morfolojisi ¢6zeltinin konsantrasyonundan etkilenen siirekli bir nanolifli yap1 elde
edilmistir. Birlikte ele alindiginda, elektro egirme isleminde her polimer igin bir
optimum viskozite degeri oldugu goriilmiistiir ve bu 6zelligin lif morfolojisi tizerinde

onemli bir etkisi olmaktadir [37].
2.2.1.5. Polimerin Molekiil Agirhg

Cozelti ile ilgili bir diger 6nemli parametre de lif morfolojisi tizerinde etkisi olan
molekiiler agirhigidir. Casper ve ark. polimerin molekiiler agirliginin artmasinin,
gozenekler biiylirken boncuk sayisinin ve diizensiz sekil olusumunun azalmasi gibi lif
morfolojisinde degisikliklere yol actigini buldu. Boylece, daha diizgiin biyofiziksel
ozelliklere sahip bir ag olusturma olasilig1 elde edildi [38].

Diisiik molekiiler agirliklt ¢ozeltiler, lifler yerine boncuklar olusturma
egilimindedir. Diger bir deyisle, elektro egirme yerine diisiik molekiiler agirlikli
cozeltilerde elektrosprey meydana gelmektedir. Bununla birlikte, yiiksek molekiiler

agirlik, daha biiyiik bir ortalama c¢apa sahip liflerle sonuglanir [39].
2.2.2. Elektro Egirme Sistemi ile Ilgili Parametreler

Elektro egirme islemi i¢in kullanilan ¢6zelti parametrelerinin yani sira elektro
egirme sistem parametrelerinin de orne8in uygulanan voltaj, igne ucu ile toplayici
arasindaki mesafe, ¢Ozelti besleme debisi vb. elde edilecek olan nanofiberlerin

morfolojileri ve caplar1 lizerinde olduk¢a 6nemli etkileri bulunmaktadir.
2.2.2.1. Uygulanan Voltaj

Cogu durumda, daha giiclii elektrik alanlar1, ¢éziiciiniin hizli buharlagsmasina ve
jette daha biiyiik empoze olmus kolomb kuvvetleri tarafindan indiiklenen azaltilmis lif
capina yol acar. Dolayisiyla yiiksek voltajlarda boncuk olugsma olasilig1 artar.
Uygulanan volta bagli olarak nanofiber iiretimi sirasinda baslangigta olusan taylor
konisi tlizerindeki etkisi Sekil 2.8. de verilmistir. Larrondo ve Manley tarafindan
yiriitiilen bir arastirma, uygulanan elektrik alani ikiye katlayarak fiber ¢apinin

neredeyse yari yariya azaldigimi gostermistir. Elektro egirmede uygulanan elektrik
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alan miktarinin etkisi polimer ¢dzeltisinin konsantrasyonu ve igne ucu ile toplayict

arasindaki mesafeye bagli olarak degisen fiber ¢ap1 lizerinde etkilidir. [37].

Kilcal Etki I
A 4
Olusan

Fiber

Uygulanan Voltaj Artisi

Sekil 2.8: Uygulanan voltajin Taylor Konisi formasyonuna etkisi. Diisiik voltajda,
kilcal ugta asili bir damlacik (beyaz) olusurken, asili damlacik ucunda Taylor Konisi
(koyu mavi) olusur. Voltajin artirilmasi, kilcal ugta taylor konisi olusmaya
baslamasina, voltajin daha da artirilmasi ile kilcal ugtan fiber jetin ¢ikmasina neden
olur.

2.2.2.2. Cozelti Besleme Hiz1

Elektro egirme islemindeki polimer ¢ozeltisinin akis hizi, elektrik alan
kuvvetinden, yergekiminden ve pompanin olast kullanimindan etkilenir. Daha ince
lifler, daha yavas bir akis hizi ile elde edilebilirken, polimer ¢ozeltisi besleme hizinin
artirllmasi artan lif ¢apina neden olur. Daha diisiik bir besleme hizi daha ¢ok arzu
edilir, bunun sebebi ¢6ziiciiniin buharlasmasi i¢in yeterli zamana sahip olmasidir.
Bununla birlikte, yiiksek akis hizi, ¢ozelti icerisindeki ¢oziiciiniin toplayict plakaya
ulagsmadan 6nce buharlagsmasi i¢in yeterli zamaninin olmamasia ve bu durum da
boncuklu liflerin olusumuna yol acar. Benzer sonuglar Zuo ve digerleri tarafindan da

gozlemlenmistir [37].
2.2.2.3. igne Ucu ile Toplayic1 Arasindaki Mesafe

Igne ucu ve toplayici arasindaki mesafe de fiber morfolojisini ve gapini etkileyen
bir parametredir. Fiberler igne ucundan ayrildiktan sonra toplayiciya ulagsmadan
onceki gecen siirede, ¢ozelti igerisindeki ¢dziicliniin buharlagmasi icin yeterli siireyi
saglayacak minimum mesafenin ayarlanmasi gereklidir. Aksi takdirde, ¢cok yakin veya
cok uzak mesafelerde boncuklar gbzlenir. Doshi ve Renker'a gore, olusan taylor
konisinden itibaren toplayici yiizeye kadar olan mesafenin artirilmasi, lif ¢apinin

azalmasina yol agmaktadir.
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2.2.3. Ortam Kosullar ile Ilgili Parametreler

Elektro egirme sistemi ve kullanilan ¢ozelti parametrelerinin yani sira sicaklik,
nem ve ortamin hava akisindan olusan ¢evresel kosullar da elektro egirme ile elde
edilen nanofiberlerin kalitesinde 6nemli rol oynayan faktorlerdir. Elektro egirme
genellikle oda sicakliginda yapilmasina ragmen, sicakligin 25 °C'den 60 °C'ye
yiikseltilmesi, viskozitenin azalmasindan kaynaklanan lif ¢apinin azalmasina neden
olmaktadir. Viskozite ve sicaklik ters orantilidir.

Polistiren c¢ozeltilerinin farkli nem kosullarinda elektro egirme islemine
ugramast ile ilgili calismalar yapilmistir. Sekil 2.9 da yapilan bir calismaya ait gorsel
goriilmektedir.. Nemi artirarak yiizeyde kiiciik kiiresel gozeneklerin ortaya ¢iktigi ve
nemi daha da artirarak gozeneklerin birbirine baglanacagi gozlenmistir. Ortam
neminin ¢ok diisiik olmas1 da problemlidir ¢ilinkii diisiik nemde ¢6ziiciiniin buharlagma
hizi1 artar ve ¢6ziicli cok hizli buharlasir. Ayrica yiiksek nemin olusan ¢ozelti jetlerinin
desarjia yol agabilecegi rapor edilmistir. ignenin iizerindeki hava akimi, konveksiyon
yoluyla artan buharlasma hizina da yol acabilir; sonug olarak, daha biiyiik bir elyaf

cap1 elde edilmesine neden olabilir.

Sekil 2.9: Farkli nem kosullarinda (a) 15-25%, (b) 26-40%, (c) 41-55%, (d) 56,70%,
(e) gbzeneksiz nanofiberin enine kesit, (f) gézenekli PS nanofiberin enine kesit SEM
goriintiileri.
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Tablo 2.1: Elektro egirme yontemi ile elde edilen nanofiberin morfolojisini
etkileyen parametreler.

Parametreler | Fiber Morfolojisi Uzerindeki Etkisi
Cozelti Parametresi
TPolimerin molekiil agirlig |Boncuk ve damlacik olugumu
TPolimerin konsantrasyonu |Boncuk olusumu
(Viskozitesi) 1Fiber ¢ap1
1Cozelti iletkenligi | Tek tip boncuksuz lifler
1Genis ¢ap dagilimina sahip fiber cap1
1Coziicl uguculugu 1Fiber yiizeyi lizerinde gézenek olusumu
Sistem Parametresi
1Uygulanan voltaj 1| Baslangigta fiber capi, sonrasinda boncuk
olusumu

tigne ucu ile toplayici arasindaki |Fiber cap1

mesafe 1Cok yakin ya da ¢ok uzak mesafede boncuk
olusumu artar

Diizenli fiber {iretimi i¢in minimum uzaklik
gereklidir

1 Cozelti besleme hiz1 [Fiber Cap1
1Cok yiiksek besleme debisinde boncuk
olusumu

Ortam Kosullari

1S1caklik |Fiber ¢ap1 ve viskozitesi

TNem TFiberler lizerinde dairesel gozeneklerin
olusumu

THava hiz1 Fiber ¢ap1
p

Tablo 2.1. de elektro egirme ile elde edilen nanofiberlerin morfolojisini etkileyen
sistem, ¢ozelti ve ortam kosullari ile ilgili parametreler ve bu parametrelerin etkileri

Ozetlenmistir.
2.3. Eriyik Ufleme Kurulumu

Eriyik ifleme, mikrometre ve daha kiigiik 6l¢ekte malzemeler tiretmek i¢in basit,
cok yonlii ve tek adimli bir islemdir. Polimeri erittikten sonra, polimer jetleri ayni anda
birden fazla nozuldan disar1 atilir. Bundan sonra jetler, jet caplarinda 6nemli bir
azalmaya yol acan yiiksek hizli sicak hava akimlar1 kullamlarak zayiflatilir. Islem
sonunda, rastgele yonelime sahip dokunmamais ince elyaf aglari toplayicinin ylizeyinde

biriktirilir, Sekil 2.10 erigik iifleme ¢alisma mekanizmasina 6rnek olarak verilmistir.
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Liflerin ortalama capr esas olarak {tretim hizina, eriyik viskozitesine, eriyik
sicakligina, hava sicakligmma ve hava akig hizina baglidir. Coziicii icermeyen bu
yontem kullanilarak yiiksek verimlilige sahip uzun ve siirekli lifler iiretilebilir.
Bununla birlikte, polimer sinirlamalar1 ve polimerler malzemelerin sicakliga maruz
birakilarak eriyiklestirilmesi sonucunda polimerlerin termal bozunmasi bu yontemin
dezavantajlarindan biridir. Sekil 2.10. da eriyik iifleme kurulum semasi1 goriilmektedir

[22].

Erigik Polimer

1

— « Yuksek Hizda
Sicak Hava

/ Toplayici Yiizey /

Sekil 2.10: Eriyik polimer, yliksek hizda hava akim1 ve toplayici yilizey kullanilan
eriyik iifleme kurulumu.

2.4. Elektro Ufleme Kurulumu

Elektro iifleme, hava iifleme ile desteklenen bir elektro egirme islemidir. Elektro
tifleme kurulumu elektro egirme ve eriyik liflemeyi birlestirerek hem ¢ozeltilerden
hem de eriyiklerden polimerik nanofiberler, iiretmeyi hedefler. Bu yontemde, polimer
once polimer ¢dzeltisini olusturan bir ¢6ziicii i¢inde ¢oziiliir ve daha sonra ¢oziicii bir
doner nozuldan beslenir. Yiiksek voltaj uygulanarak ve nozulun ucundan basingli hava
enjekte edilerek topraklanmis uygun bir toplayici ylizey lizerinde bir fiber aginin
olusmasi saglanir. Ilgili gorsel Sekil 2.11 de belirtilmistir. Hem elektro iifleme hem de
eriyik lifleme, olusan jetin uzatilmasina yardimci olmak igin gaz jetini kullanir.
Bununla birlikte, elektro iifleme, yalnizca ilk asamada gaz jeti kolaylastiran ¢ozelti
cekilmesiyle fiberi germek icin elektrostatik itmeye daha cok gilivenirken, eriyik
iifleme, fiberi germek i¢in yalnizca gaz jetinden gelen ¢cekme kuvvetini kullanir.
Elektro-iifleme diizeneginde, ayn1 anda uygulanan iki kuvvet (bir elektrik kuvveti ve

bir hava iifleme kesme kuvveti), polimerik sividan nanofiberleri iiretmek igin
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etkilesime girer. Bu, yiiksek {iretim hizina sahip basit bir siirectir; bu teknik
kullanilarak, ¢ok cesitli malzemelerden ve 100 nm'nin altinda ¢apa sahip nanofibler,
sulu hyaluronik asit gibi yliksek ylizey gerilimine ve yiiksek hiza sahip sivilar
kullanilarak tretilebilir ancak elektro egirme bu yontem ile kullanildigi zaman ¢oziicii

geri kazanim sorunu vardir [22].

Yukli Cozelti

Hava § Hava

Yiksek L J

Voltaj

/ Toplayici Yiizey /
i

Sekil 2.11: Standart elektro egirme ve erigik erigik iifleme sistem kombinasyonu ile
kurulan elektro tifleme sistem kurulumu.

2.5. Cozelti Uflemeli Egirme Yontemi

Cozelti iflemeli egirme teknigi veya hava jetli egirme olarak da adlandirilir,
basit ve yliksek oranda 6lgeklenebilir bir nanofiber iiretim teknolojisidir. On yildan
fazla bir siiredir bu teknik varligini siirdiirmektedir. Cozelti iiflemeli egirme ilk olarak
Medeiros ve ark. Tarafindan 2009 yilinda galisilmistir. Bu teknoloji ile basingl bir gaz
ya da hava kullanilarak bir polimer ¢6zeltisinden nanofiberler {iretilmesi saglanir.
Nanofiberler, polimer ¢6zeltisinin ve bir nozulun es merkezli odalarindan {iiflenen
basingli gazin paralel akislarindan olusturulur. Polimer ¢6zeltisi i¢ haznede, basinglh
gaz ise dis haznededir, Sekil 2.12 de gorsel verilmistir. Basingh yiliksek hizli gaz,
gaz/cozelti ara ylizeyinde bir basing diislisiine ve kaymaya neden olarak polimer
¢ozeltisinin sabit bir toplayiciya dogru gerilmesine neden olur. Gerilmis polimer
cozeltileri gerilirken ¢oziicli buharlastik¢a hizla liflere doniistir. Geleneksel bir ¢ozelti
tifleme kurulumu, sikistirllmis bir gaz kaynagi, bir basing regiilatorii, bir siringa,
siringa i¢in bir pompa, es merkezli bir agizliga (nozul) sahip bir piliskiirtme aparati1 ve
bir toplayicidan olusur, Sekil 2.13’te mekanizmayr olusturan boliimlerin gorseli

verilmistir. Bu teknik, diisiik tiretim hizini ve eriyik tiflemede sinirlt malzeme se¢imini
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ortadan kaldirir. Bu avantaj, ¢ozelti tifleme metodunu nanofiber membranlar {iretmek
igin umut verici bir nanofiber liretim teknolojisi haline getirir [40].

Bu yontem basit ve kullanishi olmasina ragmen dezavantajlari da agiktir. Bu
teknigin esas problemi, polimer ¢ozeltisinin lif morfolojisini etkileyecek sekilde
kontrol edilemeyen besleme hizidir. Bu teknik ile elde edilen nanofiberlerin
morfolojileri diizgiin degildir. Boncuk olusumunu engellemek 6zellikle nano

boyutlarda nanofiberler iiretilirken oldukg¢a zordur [41].

Hava/Jet Siniri

Gaz akigi

Polimer Cozeltisi

Gaz/Cozelti Sinin "

Sekil 2.12: Cozelti Uflemeli Egirme sisteminde kullanilan es merkezli nozul dizayni.
Gaz/cozelti sinirindaki P2 basinci lifleri olusturmak icin bir itici gli¢ olusturmak i¢in
¢ikan P1 basincindan ¢ok daha diisiiktiir.

[ "l
Basing Olger
0
0

Basingli l Cahsma oy
Gaz " 4, . Mesafesi
Nozul T
Toplayici
Enjekswon
Pompasi

Sekil 2.13: Ddnen toplayizi yiizeyin kullanildig1 geleneksel ¢ozelti tiflemeli egirme
kurulumu.

2.6. Santrifiij Egirme (Kuvvetli Egirme)

Doner egirme veya rotasyonel jet egirme olarak da adlandirilan santrifiij egirme
veya kuvvet egirme 1yi gelistirilmis bir tekniktir. Bu teknik ile standart elektro egirme

arasindaki temel fark, elektro egirme de kullanilan elektrik alanin, santrifiij egirmede
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merkezkag kuvveti ile degistirilmesidir. Bu teknikte, polimer ¢ozeltisini veya eriyigi
iceren Sekil 2.14’de goriilen, donen egirme baslhiginin doniis hizt kritik bir noktaya
ulastiginda, merkezka¢ kuvveti yiizey gerilimini yenecek kadar yiiksek olacak ve
boylece siv1 jeti, nozul ucundan piiskiirtiilecektir. Daha sonra jetlerin gerilme islemi
sirasinda  ¢Ozelti icerisindeki ¢oziicii buharlastikca toplayict yiizey {iizerinde
nanofiberler olarak biriktirilirler. Isitilmis yapinin donme hizi, nozul konfigiirasyonu,
toplama sistemi (toplama mesafesi gibi) ve sicaklik dahil olmak iizere merkezkag
olarak biikiilmiis nanofiberlerin geometrisini ve morfolojisini yoneten birka¢ faktor
vardir. Santriflij egirme sirasinda, donme hiz1 artirilarak, hizli ve biiylik 6l¢ekli nanolif
tiretimi elde edilmesi saglanabilir ve iiretim verimliligi énemli Slgiide artirilabilir.
Elektro egirme islemi ile karsilastirildiginda, santrifiij egirme, polimerlerden ¢ok daha
yiiksek konsantrasyonlarda nanofiber iiretimine izin verir, bu da ¢6ziicii kullanimin
azaltarak tiretim maliyetini digiiriir. Santrifiij egirmenin ana dezavantaji ise, elyaf
kalitesi ve iiretkenliginin malzeme Ozelliklerinden ve kullanilan nozul tasarimindan

cok etkilenmesidir [22].

Sivi Jet

Toplayici
Yuzey

Sekil 2.14: Nanolifler olusturmak icin elektrik alani yerine merkezkacg kuvveti
kullanan kuvvetli egirme diizenegi.

2.7. Eriyik Elektro Ufleme Yontemi

Eriyik elektro egirme icin kurulum genellikle bir yiiksek voltajli gli¢ kaynagi,
bir igne, bir 1s1tma cihazi, bir erimis polimer ve bir silindirik toplayicidan olusur. Sekil
2.15’ te erigik tifleme yOntemine ait gorsel verilmistir. Eriterek elektro egirme igin
polimerler farkli yollarla 1sitilabilir 6rnegin sitma firini, 1s1 tabancalari, lazer eritme

cithazlart ve elektrikli 1sitma gibi. Genel olarak, elektro egirmeyi etkileyen
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parametrelerin cogu, eriyik elektro egirmesini de etkiler. Elektro egirmede oldugu gibi,
daha ytliksek molekiiler agirlikli polimerler kullanilarak daha biiyiik capta fiberler elde
edilir ve ¢ogu durumda, eriyikten elde edilen jetler sonucunda olusan bu fiberler hem
nanometre hem de mikrometre Ol¢eginde g¢aplara sahip olurlar. Bununla birlikte,
polimer eriyiklerinin elektro egirmesi ile polimer ¢ozeltisinin elektro egirmesi arasinda
baz1 farkliliklar vardir. Yontemin, yiiksek sicaklikta bir eritme sistemi gerekliligi,
eriyikle iligkili elektrik dejarji sorunu, eriyigin diisiik iletkenligi, erimis polimerin daha
yiiksek viskoziteye sahip olmasi, polimer erigine yliksek voltaj uygulama gerekliligi
sonucunda elektrik desarji sorunu gibi bazi dezavantajlar1 vardir. Bunlar disinda
eriyigin yliksek viskozitesinden ve polimerin toplayici ile igne ucu arasinda hizli
katilasmasindan dolay1 daha ince lif olusumunun zor olmasi gibi elde edilen fiber

morfolojisini de etkileyen dezavantajlari vardir [22].

+ -
Yuksek Voltaj

Polimer Cozeltisi

Isi Tabancasi

Doénen Toplayict

Sekil 2.15: Erigik tifleme sistem diizenegi.

2.8. Sablon Sentezi

Bu yontemde, kimyasal veya -elektrokimyasal oksidatif polimerizasyon
kullanilarak, cok sayida silindirik gozenek (5-50 mm kalinhiga sahip) iceren
gbozeneksiz membran kullanilarak polimerik, metalik, yar1 iletkenler veya seramik
nanolifler iretilebilir. Bu yontem istenen malzeme veya yapiyr elde etmek ve
nanolifler liretmek icin bir sablon veya kalibin kullanimini gerektirir. Sablon bir metal
oksit membran olarak tanimlanir. Bu teknikte, polimerin ekstriizyonuna neden olan su
basinct uygulanmasi ile polimer ¢ozeltisinin nano 6lg¢ekli ¢aptaki gozeneklerden
gecirildikten sonra katilastirici ¢ozelti ile temas ettiginde nanofiberler olusturulmus

olur.
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Bu yontem lif morfolojisini kontrol etmeyi kolaylastirir, Sirali bir sekilde ve
yiiksek esneklige sahip lif elde edilebilir ancak ¢ok uzun fiber uzunluguna sahip
nanofiberler liretilemez, sadece birka¢ mikrometre uzunlugunda fiberler elde edilebilir
ve bu liflerin ¢apt membranin gozenek boyutu ile belirlenir ve farkli sablonlar
kullanarak farkli ¢aplarda fiberler iiretilebilir. Sablon sentez yontemi ile nanofiber

tiretimini gosteren proses semast Sekil 2.16. da verilmistir [22].

Basinghi Su
Polimer

Cozeltisi Alaminyum Oksit

Membran

™ Nano Gozenek
Katilasma

Cozeltisi
k4

- N

N
s

-
~

Kaliptan
Cikarilmis
Nanofiber ] I

Sekil 2.16: Sablon sentez yontemi ile nanofiber {iretim prosesi.
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3. MALZEME VE YONTEM

3.1. Kullamilan Kimyasallar

Poli(metil metakrilat) (M, = 120,000, Sigma Aldrich), N, N —dimetilformamit
(% 99.8, Sigma Aldrich), Lityum Kloriir (LiCl) (% 99, Sigma Aldrich), izopropil
Alkol (IPA) (>99.7, Sigma Aldrich).

3.2. Kullanilan Ekipman Ve Cihazlar

Elektro egirme sisteminin kurulumu i¢in; Siringa pompasi, yiiksek gii¢ (voltaj)
saglayic, siringa (10 mL), endiistriyel igne ucu, pleksiglas kabin, aliiminyum plaka,
aliminyum folyo, cam yiizey, mesafe Ol¢iimii igin cetvel, sicaklik ve nem Olglim
cihazi, hassas terazi, manyetik balik, manyetik karistirici, oksijen plazma cihazi, temas

acis1 Ol¢lim cihazi, taramali elektron mikroskobu (SEM).
3.3. Elektro Egirme Yéntemi ile Nanofiber Uretimi

Ik olarak 0.45 g Poli(metil metakrilat) (PMMA, ortalama molekiil agirhig::
75000, Sigma Aldrich) hassas terazi iizerinde vial i¢inde tartildiktan sonra N,N-dimetil
formaldehit (DMF, %99.8, Sigma Aldrich) c¢oziiclisii ile 3 g’a tamamlanmustir.
Hazirlanan karisim i¢ine manyetik balik atilarak vial kapagi kapatilmis ve ¢oziicliniin
buharlasarak ¢ozelti konsantrasyonunun degisme riskine karsilik parafilm ile vial
kapaginin etrafi sarilmistir. Cozelti 24 saat boyunca manyetik karistirici tizerinde 1000
rpm hiz ile karistirilarak agirlik¢a %15°lik polimer ¢ozeltisi elde edilmistir. Ayni
sekilde agirlikca %20°lik polimer ¢ozeltisi Sekil 3.1 de goriildigi sekilde

hazirlanmistir.
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Sekil 3.1: PMMA/DMF ¢ozeltisi manyetik karistirici iizerinde 24 saat 1000 rpm
hizla karistirilarak hazirlanisi

Elektro egirme (Electrospinning) islemini gergeklestirmek icin elektrik alan
olusturulmas1 amaciyla bir gii¢ saglayict Sekil 3.2. (a) da, ¢dzeltinin i¢cinde bulunacagi
bir siringa, ¢ozeltinin dagitilmasi i¢in uygun bir igne ucu, ¢ozelti besleme hizini
ayarlamak i¢in bir siringa pompasi Sekil 3.2. (b) de goriildigi sekilde kullanilmis ve
elde edilen fiberlerin biriktirilmesi i¢in toplayici olarak aliiminyum bir plaka ile
toplama ylizeyi olarak ilk etapta aliiminyum folyo kullanilmistir. Elektro egirme iglemi
saydam, pleksiglas bir kabin i¢inde gerceklestirilmistir. Elektro egirme sistem semast
Sekil 3.3. te verildigi gibidir.

Elektro egirme sistemi i¢in kullanilacak parametrelere uygun 6lgiide bir igne ucu
(FEITA Glue Needles Industrial Liquid Dispenser Needle Tips) 10 mL’lik siringaya
takilarak hazirlanan polimer ¢ozeltisi i¢inde hava boslugu kalmayacak sekilde siringa
icine ¢ekilmistir. Siringa icinde ¢ozelti ile birlikte hava baloncuklar1 oldugu durumda
baloncuklarin giderilmesi amaci ile siringa bir beher icinde ultrasonik banyoda

(Elmasonic, Sekil 3.2. (¢)) 5 dk bekletilmistir.
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Sekil 3.2: Elektro egirme sisteminde kullanilan (a) yiiksek gii¢ saglayici, (b) siringa
pompast, (¢) ultrasonic banyo (EImasonic).

Sekil 3.3: Elektro egirme sistem diizeneginin (a) 6nden ve (b) tistten gortiniisii.

Icinde ¢ozelti bulunan siringa, ¢ozelti beslemesini gerceklestirerek ¢ozeltinin
igne ucundan dagitilmasini saglayacak olan siringa pompasina yerlestirilmistir. igne
ucu ile toplayici plaka arasindaki mesafe (d) ayarlanarak aliiminyum plaka igne ucu
hizasinda yerlestirilmistir. Toplayici plakanin iizeri alliminyum folyo ile kaplanmstir.
Gii¢ saglayicinin pozitif (+) kutbu igne ucuna baglanmistir. igne ucundan besleme

pompast ile beslenerek dagitilan polimer ¢ozeltisinden nanofiber iiretilmesini
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saglayacak olan elektrostatik kuvveti olusturmak igin giic saglayicinin negatif (-)
kutbunun bir ucu topraga bagli olacak sekilde diger ucu toplayici plakaya baglanmistir.
Gii¢ kaynagindan uygulanacak voltaj (E) ve siringa pompasindan ¢ozelti besleme hizi
(Q) ayarlanmis ve sistem baslatilarak nanofiber tiretimi pleksiglas kabin iginde
gerceklestirilmistir. Ortam neminin istenilen diizeyde olmadigi durumlarda nem
diizeyini saglamak amaciyla kabin igerisinde belli bolgelere mavi nem tutucu silika
jeller yerlestirilerek elektro egirme isleminin gerceklestirilecegi ortam nemi
ayarlanmistir.

Elektro egirme metodu ile PMMA nanofiberlerinin istenilen ¢ap uzunlugunda,
boncuksuz ve diizgiin bir sekilde iiretilebilmesi amaciyla ilgili parametreler (elektro
egirme sistem parametreleri ve ¢ozelti parametreleri) degistirilerek farkli denemeler
yapilmis ve farkli morfolojilerde nanofiberler elde edilmistir. Kullanilan elektro

egirme sistem mekanizmasi Sekil 3.4’te verilmistir.

Polimer Cozeltisi

+

€]

Nanofiber tiretimi igin olusan jetler O

Pleksiglas ile izole edilmis ortam
Toprak

igne ucu ile toplayici arasindaki mesafe

Sekil 3.4: Elektro egirme sistem mekanizmasi.

Yapilan ilk ¢alismada mesafe 15 cm, besleme hiz1 0.5 mL/h olacak sekilde sabit
tutularak farkli konsantrasyonlar, farkli voltajlar ve farkli boyutta igne uglar
kullanilarak farkli ¢ap uzunlularina ve morfolojilere sahip nanofiberler elde edilmistir.
Bu sirada ortam sicakligi 2242 °C, ortalama nem %3543 olarak ol¢iilmiistiir. Bu
sekilde yapilan ilk denemelerde kullanilan parametreler ve bu parametreler ile
gerceklestirilen elektro egirme islemi ile elde edilen nanofiber ¢aplari Tablo 3.1 de

verilmistir.
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Tablo 3.1: 15 cm mesafe ile, 0.5 mL/h ¢ozelti besleme debisi sabit tutularak
yapilan denemelerde kullanilan parametreler ve bu parametreler ile elde edilen
nanofiber ¢ap degerleri.

Nanofiber | Konsantrasyon E G D

Ornek No (wt %) (kV) (Gauge) (nm)
Al %15 15 20 121,6
Bl %15 15 25 139,8
C1 %15 25 20 118,9
D1 %15 25 25 161,7
El %20 15 20 298,1
F1 %20 15 25 316,7
G1 %20 25 20 292,6
H1 %20 25 25 336,8

Tablo 3.1 de verilen parametreler ile yapilan denemelerden sonraki ¢alismalarda,

nanofiber iiretmek igin elektro egirme islemine tabi tutulacak olan ¢ozeltiler

hazirlanirken, ortalama molekiil agirligi 120000 olan PMMA polimeri kullanilmistir.

Takip edilen denemelerde kullanilan parametreler ve elde edilen nanofiber caplari
Tablo 3.2, Tablo 3.3, Tablo 3.4 ve Tablo 3.5’te verilmistir.

Tablo 3.2: Agirlik¢a %20 PMMA/DMF ¢ozelti konsantrasyonunda yapilan
denemelerde kullanilan parametreler ve bu parametrelere bagli olarak elde edilen
nanofiberlerin ¢aplari.

Nanofiber Konsantrasyon E G D Q D

Ornek No (wt %) (kV) | (Gauge) | (cm) | (mL/h) | (nm)
A2 %20 15 20 20 0.5 791,0
B2 %20 10 20 15 0.5 668,2
Cc2 %20 15 15 15 0.5 636,6
D2 %20 15 15 15 0.2 872,7

Tablo 3.3: Agirlikga %15 PMMA/DMF ¢6zelti konsantrasyonunda, 0,1 mL/h
besleme debisinde, 20 G igne ucu kullanilarak yapilan denemelerde kullanilan
parametreler ve bu parametrelere bagli olarak elde edilen nanofiberlerin gaplari.

Nanofiber E d D

Ornek No (kV) (cm) (nm)
A3 10 28 658,2
B3 8 15 556,7
C3 8 20 363,2
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Tablo 3.4: Cozeltiye LiCl tuzu eklenmesi durumunda agirlikga %15
PMMA/LiCI/DMF ¢ozelti konsantrasyonunda, 20 G igne ucu ile 12 kW gii¢
uygulanarak yapilan denemelerde kullanilan parametreler ve bu parametrelere bagl
olarak elde edilen nanofiberlerin ¢aplari.

Nanofiber d Q LiCl D

Ornek No (cm) (mL/h) (wt %) (nm)
A4 10 0.2 0.2 176,6
B4 10 0.4 0.2 184,5
C4 10 04 04 161,3
D4 15 0.2 0.4 182,1
E4 10 0.2 0.4 157,9
F4 15 0.4 0.4 171,3

Onceden belitrildigi gibi yapilan denemelerde nanofiberler aliiminyum folya
tizerinde biriktirilmistir. Yapilan son ¢alismada Tablo 3.4°te verilen parametrelerin
kullanilmas: ile elde edilen nanofiberlerin istenilen morfoloji ve boyutta olmasi
sonucunda nanofiberlerin aliminyum folyo yerine farkli bir yiizeyde biriktirilmesi
amaci ile cam ylizey secilmis ve cam ylizeyler iizerinde nanofiberler iiretilmistir.

Cam yiizeyler 1 cm x 1 cm boyutunda elmas kesici yardimiyla kesilmigtir.
Camlar sirastyla izopopil alkol, aseton ve deiyonize su i¢inde 3 ‘er dakika ultrasonik
banyoda bekletilmistir. Sonrasinda cam yiizeyler 1sitic1 {izerinde tamamen kuruyana
kadar bekletilmistir. Yiizeyin tamamen temiz olmasi i¢in cam ylizeylere 3 dakika
boyunca Sekil 3.5°te goriilen Harrick Plasma Cleaner oksijen plazma cihazi ile oksijen

plazma islemi uygulanmustir.

Sekil 3.5: Oksijen Plazma Cihaz1 (Harrick Plasma Cleaner)
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Camlar ¢ift tarafli bantlar kullanilarak aliiminyum folyo iizerine ve sonrasinda
aliminyum folyo aliiminyum toplayic1 plaka iizerine yerlestirilerek elektro egirme
islemi ile nanofiberlerin cam ylizeyler iizerinde biriktirilmesi saglanmistir. Cam
yilizeyler {izerinde biriktirilen nanofiberlerin elde edilmesi sirasinda kullanilan

parametreler Tablo 3.5’te verilmistir.

Tablo 3.5: 12 kV gii¢, 20 G igne ucu, agirlikga %15 PMMA/LiCl/DMF
cozeltisi kullanilarak yapilan denemelerde kullanilan parametreler ve bu
parametrelere bagli olarak elde edilen nanofiberlerin ¢aplari.

Nanofiber d Q LiCl D

Ornek No (cm) (mL/h) (wt %) (nm)
A5 10 cm 0.2 0.4 131,6
B5 15¢cm 0.4 0.4 176,6

Elde edilen nanofiberlerin taramali elektron mikroskobunda (SEM) 15 kW ve 10
kW altinda goriintiileri ¢ekilmistir. Elde edilen SEM goriintiileri lizerinden Imagel
programi kullanilarak nanofiberlerin ¢aplari 6l¢tilmiistiir. Yapilan dlgtimler sonrasinda
nanofiber c¢ap degerleri i¢in histogram grafiklerini ¢izmek i¢in Origin programi
kullanilmistir ve ortalama cap hesab1 yapilmistir. Cap uzunluklari ve nanofiber
morfolojileri incelenerek en diizgiin sekilde nanofiber iiretilmesi i¢in yapilan
denemeler sonucunda istenilen diizeyde nanofiberler elde edilmistir.

Istenilen morfolojide ve capta elde edilen PMMA nanofiberler iizerinden su
temas acist (WCA) Olciimii sabit damla yontemi ile Attention Theta programi
kullanilarak temas agis1 8l¢iim cihazi ile yapilmustir. Olgiimler kat1 yiizeye 5 ul damla
su damlatildiktan sonra oda sicakliginda 10 sn icinde gerceklestirilmistir. Ayni
numune i¢in numunenin farkli yerlerinden en az ii¢ kez temas acilar1 Ol¢lilmiis ve
ortalama deger dikkate alinmistir. Olciim sonuglar1 degerlendirilmesi Sekil 3.5

dikkate alinarak degerlendirilmistir [42].
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Sekil 3.6: Temas agis1 6lglim sonuglari i¢in, hidrofilik/hidrofobik yiizeyin temas
acisina bagl olarak degigimi.

Tablo 3.6 da verilen parametreler kullanilarak farkl: siireler i¢in (15 dakika, 30
dakika, 45 dakika, 60 dakika) nanofiberler {iretilmis ve bu nanofiberler i¢in porozite
Olcimii yapilmis ve nanofiber gozeneklilik durumu incelenmistir. Nanofiber
numuneleri 1 cm x 1 cm olacak sekilde kesilmistir ve hassas terazi cihazinda nanofiber
numunelerinin kuru agirliklart tartilmistir. Daha sonra numuneler izopropil alkol
icerisinde 30 dakika bekletilmis ve sonrasinda ¢ikarilan numunelerin ilk 1slakliklar
alindiktan sonra yas nanofiberlerin tartimlart alinmistir. Nanofiberlerin poroziteleri

(g, %) Esitlik 3.1 de verilen esitlik kullanilarak hesaplanmistir:

_ (my —my)/ps
°T (my —my)/ps +m2/pp *100 (31)

Denklemde my: nanofiber numunesinin kuru agirhgt (g), m, : nanofiber
numunesinin yas agirhigi (g), ps : kullanlan sivinin yogunlugu (g/cm3), pp - PMMA

polimerinin yogunlugu (g/cm3) olarak tanimlanmistir [42].

28



4. SONUCLAR VE TARTISMA

Yapilan bu tez caligmasinda elektro egirme yontemi kullanilarak kii¢iik caplarda,
diizgiin morfolojide ve boncuksuz nanofiberler elde edilmesi amaglanmistir. Bu
dogrultuda elektro egirme islemi sirasinda kullanilan sistem parametreleri ve elektro
egirme islemine tabi tutulan polimer ¢ozeltisine ait parametreler degistirilmis ve ayni
zamanda gerekli ortam kosullar1 saglanarak farkli parametre kombinasyonlarinda
nanofiberler {iretilmistir. Nanofiberlerin SEM goriintiileri incelenmistir ve ¢ap
uzunluklar1 Imagel] programi ile Olgiilerek elde edilen nanofiberlerin ¢aplar1 ve
morfolojileri incelenmistir. Yapilan her ¢aligmada bir 6nceki ¢alismada elde edilen
nanofiberlerin eksik yonleri giderilmeye calisilmis ve parametreler bu dogrultuda
degistirilerek en ince ve en diizgiin morfolojide nanofiber elde edilmesi hedeflenmistir.
Yapilan tiim denemeler sonucunda amacglandigi gibi ¢ok kiigiikk ¢ap uzunluklarina
sahip ve boncuksuz, diizgiin morfolojide nanofiberler elektro egirme yontemi ile elde
edilmistir.

Elektro egirme yontemi ile elde edilen nanofiberlerin morfolojik gézlemleri
taramal1 elektron mikroskobu ile karakterize edilmistir. Nanofiberlerin SEM
goriintiileri ve bu SEM goriintiilerinden, ImageJ programu ile dlgiilen ¢ap uzunluklari
kullanilarak Orijin programi ile ¢izilen histogram grafikleri, yapilan tim ¢alismalar
icin Sekil 4.1, Sekil 4.3, Sekil 4.5, Sekil 4.7 Ve Sekil 4.9 da verilmistir.

Ortalama Cap
70 — 1216 nm

,,,,,,

N, N SIS,
40 60 80 100 120 140 160 180 200

Gap (nm)

Sekil 4.1: (Al) Tablo 3.1’de verilen parametreler uygulanarak elde edilen
nanofiberlerin 5 um’ de ve 15 kV altinda ¢ekilen SEM goriintiileri ve ¢ap
histogramlart.
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Sekil 4.1: (B1-F1) Tablo 3.1’de verilen parametreler uygulanarak elde edilen
nanofiberlerin 5 um’ de ve 15 kV altinda ¢ekilen SEM goriintiileri ve ¢ap
histogramlari.
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Sekil 4.1: (G1-H1) Tablo 3.1’de verilen parametreler uygulanarak elde edilen
nanofiberlerin 5 um’ de ve 15 kV altinda ¢ekilen SEM goriintiileri ve gap
histogramlari.

Elde edilen nanofiber morfolojileri Sekil 4.1 den goriilecegi sekilde nanofiber
capinin konsantrasyon artist ve buna bagl olarak ¢ozelti viskozitesindeki artig ile
birlikte arttigi gozlemlenirken nanofiber morfolojisinde istenmeyen boncuk /
topaklanma olusumunun da konsantrasyondaki artigi ile azaldigi gozlenmistir. Bu
durumda konsantrasyonun nanofiber ¢ap1 ve morfolojisi lizerinde olduk¢a 6nemli bir
etkiye sahip oldugu sdylenebilir. igne ucu olgiisii (G, gauge) artirildiginda fiber
caplarinda artis oldugu gozlenirken uygulanan voltajin artirilmast sonucunda yine
fiber caplarinda artis gézlenmistir.

Istenilen gaplarda nanofiberler A1 — D1 araligindaki 6rneklerde elde edilebilmis
gibi goziikse de tiim 6rneklerde fazla miktarda boncuk olusumu oldugu goriilmistiir
ve bu calismamiz icin istenmeyen bir durumdur. Bunun sebepleri incelendiginde
¢oziiciiniin buharlagsmasi icin igne ucu ile toplayici arasindaki mesafenin yetersiz
kalmis olabilecegi, besleme debisinin olmas1 gerekenden yiiksek olmus olabilecegi, ya
da kullanilan ¢6zeltinin buharlagsma noktasinin yiiksek olmus olabilecegi yorumlarina
varilmistir. Istenilen morfolojide boncuk olusumunun azaltildigi E1 — H1 araligindaki
orneklerde gozlenmistir ancak boncuk olusumunun tamamen giderilmedigi ve

nanofiber ¢aplariin istenilen boyutlarin tizerinde oldugu gézlenmistir.
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Elde edilen nanofiberler i¢inde en kiigiik ¢cap uzunluguna sahip olan ancak en
¢ok boncuk olusumu gozlenen nanofiberin ortalama ¢ap1 118,9 nm (Tablo 3.1 (C1
ornegi)), boncuk olusumunun en az gézlendigi ancak biiyiik nanofiber ¢apina sahip
olan nanofiberin ortalama ¢ap uzunlugu 298,1 nm (Tablo 3.1 (E1 6rnegi)) dir. Elde

edilen nanofiber goriintiileri Sekil 4.2 de verilmistir.

) I

Sekil 4.2: Nanofiber 6rnek numarasi (a) C1 olan 118,9 nm ¢apli nanofiber 6rnegi ve
SEM goriintiisii, (b) nanofiber 6rnek numarasi E1 olan 298,1 nm ¢apli nanofiber
ornegi ve SEM goriintlisii.

Bu goézlemlerin sonucunda bir sonraki denemeler igin boncuk olusumunun
azaltilmasi ve hatta tamamen giderilmesi amaciyla %20’lik yiiksek konsantrasyona
sahip olan polimer ¢ozeltisi hazirlanirken yiiksek molekiil agirligina sahip PMMA
polimeri (Molekiil agirligi: 120000) kullamilmistir ve hazirlanan bu ¢ozelti ile
denemelere devam edilmistir. Ayni1 zamanda besleme debisi azaltilmis, igne ucu ile
toplayict arasindaki mesafenin artirilmis ve uygulanan voltaj diigiirlilerek yeni
denemeler yapilmistir. Tablo 3.2 de verilen parametrelere bagli olarak ede edilen yeni

nanofiberlerin SEM goriintiileri ve histogram grafikleri Sekil 4.3’te verilmistir.
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Sekil 4.3: Tablo 3.2°de verilen parametreler uygulanarak elde edilen nanofiberlerin 5
um’ de ve 15 kV altinda ¢ekilen SEM goriintiileri ve ¢ap histogramlari.

Elde edilen 6rneklerin SEM analizleri incelendiginde yeni yapilan denemeler ile
hedeflendigi gibi boncuk olusumunda kayda deger azalma oldugu gozlenmekle
birlikte nanofiber ¢aplarinda yiiksek miktarda artis oldugu gozlenmistir. Amacimiz
100 — 200 nm araliginda ¢aplar liretmektir ancak elde edilen drneklerin ¢aplart 600 —

900 nm araligindadir.
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Yapilan ¢aligmalar ile birlikte elektro egirme sistem parametrelerinin de ¢ozelti
parametreleri gibi nanofiber morfolojisi ilizeride ¢ok biiyiikk 6neme sahip oldugu
anlasilmistir. Cozelti viskozitesi ¢ozelti hazirlanirken kullanilan polimer miktarinin
yan1 sira kullanilan polimerin molekiil agirligima da bagli olarak degiskenlik
gostermektedir. Bu sebeple kullanilan iki farkli molekiil agirligindaki polimer i¢in
denemeler yapilmis ve molekiil agirligi yiiksek olan polimer ile hazirlanan ¢ozelti
kullanilarak elde edilen polimer ¢dzeltisinin viskozitesinin daha yiiksek olmasindan
dolay1 nanofiber morfolojisindeki boncuk olusumu azalmis ancak ¢ap uzunluklar1 hala
istenilenin ¢ok lizerinde olmustur. Elde edilen en diisilk nanofiber ¢ap1 nanofiber
ornegi C2 (Tablo 3.2 (C2)) i¢in 636,6 nm olarak Ol¢iilmiistiir. Elde edilen nanofiber

ornek goriintiisti ve SEM goriintiisii Sekil 4.4°te verilmistir.

ks

Sekil 4.4: Nanofiber 6rnek numarasi C2 olan 636,6 nm ¢apli nanofiber 6rnegi ve
SEM goriintiisii.

Ek olarak Tablo 3.2’ye bagli olarak yapilan denemelerde elde edilen
nanofiberler incelendiginde besleme debisindeki azalma ile ¢ozeltinin igne ucundan
dagitilmasi sirasinda daha kararli bir akis saglandigi ve bununla birlikte boncuk
miktarinin azaltilarak daha diizgiin fiberler elde edildigi gézlenmistir.

Bu zamana kadar yapilan tiim calismalar goz Oniine alindiginda boncuk
olusumunun az oldugu durumda nanofiberlerin c¢ap uzunluklarimin arttig1
gozlemlenirken nanofiber ¢apinin istenildigi gibi kiiciik oldugu durumda boncuk
olusumunda artis oldugu gozlenmistir. Buradan boncuk olusmadan kiigiik ¢aplarda
nanofiber {iretilmesi i¢in tim parametrelerin uygun bir sekilde optimize edilmesi
gerektigi anlagilmakta ve bu sebeple hem boncuk olusumunu azaltmak hem de fiber
caplarini kiiciiltmek i¢in uygun parametreler secilerek tekrar denemeler yapilmistir.

Bu dogrultuda yapilacak yeni denemeler i¢in nanofiber ¢apini kiigiiltmek

amaciyla diisiik konsantrasyonda olan %15 ‘lik polimer ¢ozeltisi yliksek molekiil
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agirhigina sahip PMMA polimeri kullanilarak hazirlanmig ve bu ¢6zelti yapilacak olan
yeni denemelerde kullanilmistir. Ayn1 zamanda uygulanan volt degeri ve besleme
debisi boncuk olusumunu azaltmak amaciyla diisiiriiliirken igne ucu ile toplayici yiizey
arasindaki mesafe nanofiber ¢apimi kii¢iiltmek igin artirilarak  yeni denemeler
yapilmustir. Elde edilen fiberlerin ¢aplari ile bu nanofiberleri tiretildigi parametreler
Tablo 3.3’te verilmistir. Tablo 3.3’te verilen parametrelere bagl olarak elde edilen

nanofiberlerin SEM goriintiileri ve histogramlar1 Sekil 4.5’te belirtilmistir.
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Sekil 4.5: Tablo 3.3’te verilen parametreler uygulanarak elde edilen nanofiberlerin 5
um’ de ve 15 kV altinda ¢ekilen SEM goriintiileri ve ¢ap histogramlari.

Orneklerin SEM gériintiileri incelendiginde uygulanan giiciin azaltilmasi ve igne
ucu ile toplayici arasindaki mesafenin artirilmas: ile fiber ¢aplarinda beklenildigi gibi
bir 6nceki calismaya gore diisiis oldugu gozlenmistir ancak yine de istenilen nanofiber

cap boyutuna ulagilamamaistir. Ayn1 zamanda bu deneme de uygulanan voltajin 8 kV*‘a
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kadar diisiiriilmesi veya igne ucu ile toplayici arasindaki mesafenin 28 cm ‘e kadar
artirllmas1 sonucunda {iretilen nanofiberlerin yogunluklarinin ¢ok az oldugu
gozlenmistir. Ancak Ttretilmek istenilen nanofiberin gensi uygulama alanlarinda
rahatca kullanilabilmesi i¢in yiizeyi tamamen kaplamali ve yogun olmalidir. Sonug
olarak bu denemede boncuk olusumu tamamen engellenememis, nanofiber capi
istenilen boyutta iiretilememis ve fiber yogunlugu azalmistir. Elde edilen nanofiber
ornekleri incelendiginde en diisiik ¢apli nanofiber 6rneginin (Tablo 3.3 (C3)) ortalama
cap1 363,2 nm olarak belirlenmistir. Elde edilen nanofiber 6rnegi Sekil 4.6. da

verilmigtir.

Sekil 4.6: Nanofiber 6rnek numarasi1 C3 olan 363,2 nm capli nanofiber 6rnegi ve
SEM goriintiisii.

Istenilen sekilde nanofiberlerin iiretilmesi amaciyla sadece elektro egirme sistem
parametrelerinin degistirilmesinin yeterli olmadig1 anlasilmis ve yapilan arastirmalar
sonucunda ¢ozelti iletkenliginin elektro egirme islemi i¢in oldukc¢a 6nemli oldugu
goriilmiistiir. Cozelti iletkenliginin belli bir dereceye kadar artirilmasi sonucunda
elektro egirme islemi sirasinda olusan elektrik alan i¢cinden gecen polimer ¢ozeltisinin,
nanofiber olusumunu kolaylagtirmasi ve boncuk olusmadan, kiiciik ¢aplarda, yogun
nanofiberlerin iiretilebilmesi beklenmektedir [1].

Bu dogrultuda ilk asamada ¢ozelti iletkenligini artirmak amaciyla sodium klortir
(NaCl) tuzu kullanilmis ancak NaCl tuzunun ¢oziiniirliigii DMF ¢o6ziiciisii icinde ¢ok
diisiik oldugu i¢in ¢ozelti basarili sekilde olusturulamamis bu sebeple DMF iginde
¢Oziinlirliigli NaCl tuzuna oranla yiiksek olan LiCl tuzu kullanilarak yeni bir ¢ozelti
hazirlanmastir [43].

Yapilacak olan yeni deneme i¢in fiber yogunlugunun artmasi amaciyla

uygulanan volt degeri ve ¢ozelti besleme debisi artirilmistir. Yapilan yeni ¢calismalarda
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kullanilan parametreler Tablo 3.4’°te belirtilmistir ve elde edilen yeni nanofiberlerin

SEM goriintiileri ile histogramlar1 Sekil 4.7 de belirtilmistir.
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histogramlari.

Sekil 4.7: (A4-D4) Tablo 3.4’te verilen parametreler uygulanarak elde edilen
nanofiberlerin 5 um’ de ve 10 kV altinda ¢ekilen SEM goriintiileri ve ¢ap
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Sekil 4.7: (E4-F4) Tablo 3.4’te verilen parametreler uygulanarak elde edilen
nanofiberlerin 5 um’ de ve 10 kV altinda ¢ekilen SEM goriintiileri ve ¢ap
histogramlari.

Cozelti iletkenliginin artirilmasi ile birlikte igne ucundan dagilarak elektrik
alandan gegen ¢ozelti jetler halinde ayrildiginda bu jetler lizerinde biriken net yiik
yogunlugunun belli bir diizeye kadar artmasi ile birlikte diizgiin morfolojide ve kiigiik
capli nanofiberler iiretilebilmistir. Jetler {izerinde biriken net yiikiin ¢ok fazla olmasi
tekrar boncuk olusumuna sebep olacaktir bu nedenle ¢ozelti iletkenligini artirmak i¢in
kullanilacak olan LiCl tuz miktarinin belirli diizeyde olmas1 gerekmektedir.

Elde edilen ornekler analiz edildiginde Sekil 4.7 de goriilen nanofiber SEM
goriintillerinden ve ¢ap histogramlarindan goriilecegi tlizere ulagilmak istenilen
nanofiber ¢ap araligi olan 100 — 200 nm araligina ulagilmistir. Ayn1 zamanda boncuk
olusumu tamamen Onlenmistir ve elde edilen nanofiber yogunlugu istenildigi gibi tiim
yiizeyi kaplayacak sekildedir. Sonug olarak ilave edilen LiCl tuzu ile ¢dzeltinin
iletkenliginin artiritlmas1 sonucunda ulasilmak istenilen nanofiber morfolojisi diisiik
caplarda elde edilmistir. En iyi sonu¢ olan E4 (Tablo 3.4 (E4)) 6rneginde nanofiber

cap1 157,49 nm olarak 6l¢lilmiistiir ve nanofiber 6rnegi Sekil 4.8 de verilmistir.
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Sekil 4.8: Ornek numarasi E4 olan 157,49 nm ortalama ¢aptaki nanofiberin
goruntust.

Tiim sonuglar gézden gecirildiginde elektro egirme yontemi ile elde edilen
nanofiberlerin morfolojileri tizerinde etki eden tiim paraemtrelerin optimize edilmesi
gerektigi anlagilmistir. Sistem parametreleri ayarlanirken ¢ozelti parametreleri de goz
oniine alinmalidir. Ornegin uygulanan voltaj ya da ¢dzelti besleme debisi ayarlanirken
cozeltinin konsantrasyonu, viskozitesi, kullanilan polimerin molekiil agirligi gibi
parametreler de goz Oniine alinmalidir. Aksi takdirde ¢dzeltinin igne ucundan dagilimi
diizgiin bir sekilde gergeklesemez. Cozelti konsantrasyonu olmasi gereken degerden
diisiik olur ise ¢ozelti ¢ok hizli bir sekilde igne ucundan dagilabilir ya da ¢ozelti
konsantrasyonu olmasi gerekenden ¢ok yiiksek oldugu durumda ¢ozelti diizgiin ve
stirekli bir sekilde spinlenemedigi i¢in igne ucunda birikerek igne ucunun tikanmasina
yol agabilir.

Cozelti konsantrasyonunun etkisi géz Oniine alindiginda konsantrasyonun
artirtlmasi, daha diizgiin morfolojide nanofiberlerin {iretilmesini saglamaktadir ancak
elde edilen nanofiberlerin ¢aplarinin kii¢iik olmasi isteniyor ise bu durumda
konsantrasyonun kontrollii olarak artirilmast gerekmektedir. Cok kiigiik caplarda
nanofiberler elde edilmesi i¢in ise konsantrasyonun yine kontrollii bir sekilde
azaltilmasi gerekir aksi taktirde diisiik konsantrasyonlarda elde edilen nanofiberlerin
morfolojilerinde boncuk olusumu gozlenir.

Diger bir 6rnek ise igne ucu ile toplayici arasindaki mesafenin kullanilan ¢oziicii
Ozelligine gore ayarlaniyor olmasi gerektigidir. Kullanilan ¢6ziicliniin buharlagma hizi
gdz Oniine alinarak elektro egirme sirasinda ¢dziicliniin buharlagsmasina olanak
tantyacak kadar mesafe ayarlanmalidir. Aksi taktirde kalin capta ya da boncuk

olusumu gozlenen nanofiberler elde edilir. Ayni sekilde kullanilan ¢6ziiciiniin
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dielektrik sabiti de ¢ozelti iizerinde daha iyi bir sekilde yiik depolanmasini saglamak
acisindan 6nemlidir. DMF ¢oziiciisii kullanilmaya karar verilmeden 6nce kloroform
ve aseton ile yapilan bir kag elektro egirme c¢aligmasi sonucunda hem buharlagsma
hizinin fazla olmas1 hem de dielektrik sabitinin diisiik olmasindan dolay1 bu ¢oziiciiler
ile hazilanan c¢ozeltiler kullanilarak  diizgiin  sekilde nanofiber iiretimi
gerceklestirilememistir.

Cozelti iletkenligi goz oniine alindiginda, iletkenligin artirilmasi sonucunda igne
ucundan ayrilan ve elektrik alandan gecerken jetler halinde yayilan ¢6zeltinin tizerinde
biriken yiikiin artmasi saglanmistir ve bu durum sonucunda jetler diizgiin bir sekilde
egrilerek kiigiik ¢aplarda ve boncuksuz nanofiberlerin iiretilebilmesini saglamistir.
Kiiciik ¢aplarda nanofiber {iretimi i¢in daha diisiik konsantrasyon, daha yakin mesafe,
daha diisiik voltaj kullanilmistir ve boncuk olusumu ¢6zelti iletkenliginin artirilmasi
ile tamamen giderilmistir.

Ayni zamanda sistem parametlerine ve ¢ozelti parametrelerine ek olarak elektro
egirme isleminin gergeklestirildigi ortam parametrelerinin de Onemi yapilan
denemeler sirasinda gozlenmistir. Ortam sicakliginin 22 + 3 °C’den yiiksek olmasi,
¢oziiclinlin beklenenden daha kisa siirede buharlagmasina sebep olurken ayni1 zamanda
cozelti viskozitesinde azalmaya sebep olacaktir. Ayni sekilde diisiik sicaklikta ¢oziicii
buharlagma siiresi uzayacak ve c¢ozelti viskozitesi artacaktir. Bu durum sistem
parametrelerinin yeniden optimize edilmesini gerektirecektir. Ortam neminin % 35 +
3’den fazla olmasi, ¢dziicliniin buharlagmasini zorlastiracaktir ve ¢ozeltinin elektrik
alandan gecisi sirasinda desarj olmasina sebep olacaktir. Yapilan caligmalar sirasinda
nem degerinin %5813 oldugu durumlarda diizgiin nanofiberler elde edilememistir.
Elde edilen nanofiberler toplayici ylizey iizerinde birikmek yerine havada birbiri ile
temas halinde bir yumak olusturmustur. Bunun sebebi arastirildiginda, ortamdaki nem
miktarindan dolay1 nanofiberler iizerinde olusan gézeneklerin birbiri ile etkilesime
girmesi ve ¢Ozeltinin desarj olmasindan dolay1 ¢ozelti hareketinin toplayici yiizeye
dogru degil tersi yonde hareket etme egilimde olmasi sonucuna varilmistir [22]. Bu
sebeple elektro egirme islemi sirasinda ortam kosullari (sicaklik ve nem) sabit
tutulmustur.

Yapilan c¢aligmalarda bir 6nceki ¢alismanin eksikliklerinin giderilmesi iizerine
gidilmistir ve bu dogrultuda sistem parametreleri ile ¢ozelti parametreleri birbiriyle

iligkili olarak degistirilirken gerekli ortam kosullar1 saglanmaistir.
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Elde edilen sonuglarin tekrar edilebilir oldugunu ve ayni zamanda farkli bir
yiizeyde nanofiber iiretiminin gerceklestirilebiliyor oldugunu gézlemlemek icin cam
yiizeyler lizerinde PMMA nanofiberler liretilmistir.. Uygulanan parametreler ve cam
altliklar iizerinde elde edilen fiber caplari Tablo 3.5’te verilmistir. Uretilen

nanofiberlerin SEM goriintiileri Sekil 4.9 da verilmistir

Ortalama Cap
131,6 nm

.
7
‘ 7

N7/ X
80 8O 100 120 140 160 18D 200 220
Gap (nm)

Ortalama Gap

1 7 1766 nm
100 7

K4
\J

(B5) M&&!E’&Q‘ e —

Sekil 4.9: Tablo 3.5’te verilen parametreler uygulanarak elde edilen nanofiberlerin 5
um’ de SEM goriintiileri ve ¢ap histogramlari.

Cam altlik iizerinde hedeflenildigi sekilde iiretilen nanofiber 6rneklerinden en
iyi sonucu gdsteren nanofiber drneginin (Nanofiber Ornek No: A5) SEM analiz
gortntiilerinin 20 um ve 1 pm’ de SEM goriintiisii Sekil 4.10 da goriildigii tizere
boncuk olugmadan, diizgiin morfolojide, yogun bir sekilde ve hedeflenen gap aralig
olan 100-200 nm ¢ap araliginda firetilmistir. Cam altliklar {izerinde elde edilen

nanofiberlerin goriintiileri Sekil 4.11 de verilmistir.
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Sekil 4.11: Cam yiizey iizerinde iiretilen nanofiberlerin goriintiileri.

Akhtar et al yaptiklar1 ¢alismada agirlik¢a %15 PMMA polimeri ve agirlikca
%10 NaCl tuzunun DMF ve aseton (5:5) ¢oziicii karisiminda ¢ozeltilerini hazirlayarak
elektro egirme islemine tabi tutmuslardir. Elde edilen nanofiberlerin sem goriintiileri
Sekil 4.11 den goriilecegi tizere nanofiberlerin tiretimi sirasinda boncuk olustugu
goriilmektedir. Yapilan ¢alismada en az 704.8 nm ortalama ¢apa sahip nanofiberler
tiretilebilmistir [44]. Buradan yaptigimiz bu ¢alismada elde dilen fiber ¢aplarinin 100
—300 nm araligina kadar basarili bir sekilde diistiigiinii, ayn1 zamanda boncuk olusumu
gozlenmeden diizgiin nanofiber yap1 iiretildigini elde edilen sonuglara bakildig1 zaman

acikea goriilmektedir.
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Sekil 4.12: Akhtar ve ark. yaptiklar1 ¢alisma sonucu elde ettikleri nanofiberlerin
FESEM goriintiisii.

Li et al yaptiklar ¢aligmada agirlik¢a %20 PMMA/Aseton ¢ozeltisi hazirlayarak
1.2 mL/h besleme debisinde sirasiyla 12, 15, 18 kV giic uygulayarak
gerceklestirdikleri elektro egirme islemi sonucunda 4,46 um, 3,45 pm ve 2,94 um c¢ap
uzunluguna sahip nanofiberler elde edebilmislerdir ve elde ettikleri fiber yapilarinda
boncuk olusumu Sekil 4.12 de SEM goriintiilerinden goriilmektedir [45]. Yapmis
oldugumuz c¢alisma ile kiyasladigimizda elde ettigimiz fiber caplar1 yapilan bu
calismaya gore oldukga kiiciiktlir ve bu da yiiksek yiizey alani gerektiren nanofiber
uygulamalari i¢in bilyiik bir avantaj saglamaktadir. Bunun diginda boncuk olusumu
olmamasi ve ylizeyde diizgiin bir sekilde nanofiber biriktirilebilmis olmas1 agisinda bu
calismada elde edilen nanofiber yapilarin genis uygulama alanina da sahip olacagi

distiniilmektedir.

—

%1,000%, 204m’’

Sekil 4.13: Li ve ark. yaptiklari ¢alismanin 18 kV gii¢ uygulandigi durumda elde
edilen nanofiberlerin SEM goriintiisii.

S. Piperno ve ark. yaptiklart calismada PMMA polimerini farkli oranlarda
asetonu ¢oziicii olarak kullanarak farkli konsantrasyonlarda polimer c¢ozeltileri
hazirlamislardir. Bu ¢ozeltileri kullanarak farkli morfoloji ve ¢ap uzunluklarina sahip

PMMA nanofiberlerini elektro egirme yontemi kullanarak iiretebilmislerdir. Elde
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ettikleri nanofiberlerin ¢aplari 100 nm ile 2 um arasinda degismekte olup morfolojileri
ise tamamen boncuksuz veya boncuklu sekildedir. Nanofiberlerin caplari polimer
¢ozeltisinin konsantrasyonundaki azalis ile birlikte azalirken, boncuk olusumu
¢Ozeltisinin konsantrasyonundaki azalig ile birlikte artmistir. Yaptiklar1 c¢alisma
sonucunda tamamen boncuksuz yapida nanofiberler liretebilmislerdir ancak trettikleri
nanofiberlerin ¢aplar1 2 um boyutlarindadir. Sekil 4.14 (a) da gorsel verilmistir. Elde
ettikleri farkli bir nanofiber orneginde 100 nm gibi oldukg¢a kiigiik boyutlarda
nanofiberler iretebilmeyi basarmiglardir ancak elde ettikleri bu nanofiberlerin
morfolojilerine bakildiginda boncuk olusumunun fazla oldugu goriilmistiir Sekil 4.14
(b) de gorsel verilmistir. Yapilan bu ¢alismada elektro egirme ile PMMA
nanofiberlerin {iretilmesi sirasinda ¢ozelti konsantrasyonunun ne derece Onemli
oldugunu gosterirken, tamamen boncuksuz ve kiigiik ¢aplarda PMMA nanofiberlerin
tiretimi saglanamamigtir. Calismada farkli konsantrasyonlarda ¢ozelti kullanilarak
elde edilen nanofiberlerin SEM goriintiileri Sekil 4.14.a ve Sekil 4.14.b de verilmistir
[46].

Sekil 4.14: Farkli PMMA konsantrasyonlarinda (a) agirlikga %2, (b) agirlik¢a % 0.7
elde edilen nanofiberlerin SEM goriintiileri.

Mohammed ve ark. PMMA nanofiberlerini elektro egirme yontemi kullanarak
tiretmigler ve yaptiklart calismada voltaj, besleme debisi, igne ucu ile toplayici
arasindaki mesafe, igne ucu 6l¢iisii (gauge) ve ¢ozelti konsantrasyonunu goz oniine
alarak bu bes parametreyi farkli kombinasyonlarda denemisler ve 18 farkli deneme ile
farkli morfoloji ve ¢aplarda nanofiberler elde etmislerdir. Elde ettikleri nanofiberleri
incelediklerinde ¢ozelti konsantrasyonunun en 6nemli etken oldugunu gormiislerdir.
Yaptiklar1 tiim caligmalar goz Oniline alindiginda kiiclik c¢aplarda ve diizgiin
morfolojide, bpncuksuz nanofiberlerin ayni anda elde edilemedigi goriilmiistiir.

Konsantrasyon artisinin morfolojiyi iyilestirirken nanofiber ¢apinda artisa sebep
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oldugu, konsantrasyon azaliginin ise boncuk olusumuna sebep olurken nanofiber
capinin azalmasii sagladigr goriilmiistiir. Elde ettikleri en iyi nanofiberlerin cap
uzunlugu 230 nm civarindadir ve nanofiberlerin alan emisyon taramali elektron
mikroskop (FESEM) goriintiisii Sekil 4.15°te verilmistir. Sekilden goriilecegi tizere

elde edilen nanofiberler diizgiin morfolojide tiretilememistir [47].

Sekil 4.15: Mohammed ve ark. yaptiklari ¢aligmaya ait (FESEM) goriintiisii.
Parametreler: 20 kV gii¢, Iml/h besleme debisi, 15 cm mesafe, 27 G igne ucu 0Olgiisii,
agirlikga %15 ¢ozelti konsantrasyonu.

En iyi sonucun elde edildigi PMMA nanofiber 6rnegi iizerinden (131,6 nm,
nanofiber 6rnegi AS) nanofiberin hidrofilik/hidrofobik 6zelliginin incelenmesi i¢in su
temas agist Olglimii sabit damla yontemi ile yapilmistir ve ag1 6l¢lim sonucundaki
goriintii Sekil 4.16 da verilmistir. Temas a¢1 6l¢timii yapildiginda elde edilen sonuglar
ortalama 149,26° ve 156,41° olarak hesaplanmistir. Bu sonuglar Sekil 3.6 goz oniine
alinarak incelendiginde elde edilen nanofiber Orneginin ultrahidrofobik ile

stiperhidrofobik gruplar arasina dahil edilmesi gerektigi gézlenmistir.

Sekil 4.16: A5 nanofiber 6rnegi iizerinden sabit damla yontemi ile su temas agisi
Olclim goriintiisii.
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Istenilen sekilde elde edilen PMMA nanofiberinin (Nanofiber rnegi AS5)

iretilmesi sirasinda kullanilan parametreler kullanilarak, farkli siirelerde biriktirilen

nanofiber 6rnekleri iizerinden porozite oran1 Denklem 3.1 kullanilarak hesaplanmustir.

Nanofiberlerin esit boyuttaki kuru agirliklari, izopropil alkole batirildiktan sonraki yas

agirliklart ve beliritlen siirelere bagl olarak hesaplanan porozite oranlari Tablo 4.1 de

verilmis, sonuglar Sekil 4.17 de grafik {izerinde 6zetlenmistir.

Tablo 4.1: Belirtilen siirelere bagli olarak firetilen nanofiberlerin porozite

oranlari.
Stire(Dk) Kuru Agirlik (g) | Yas Agirlik (g) | Porozite (€ %)
60 0.0034 0.075 54%
45 0.0068 0.049 52%
30 0.0043 0.025 51%
15 0.0028 0.014 50%
Polimer Yogunlugu 1.18 g/cm3 , sivi (IPA) yogunlugu 0.944 g/cm3.

55,00%
54,00%
53,00%
52,00%
51,00%
50,00%
49,00%

Porozite

0 20

Porozite ( € %)

40 60

Uretim Siiresi, Dakika

80

Sekil 4.17: Uretim siiresine bagli olarak elde edilen nanofiberlerin porozite grafigi.

Elde edilen sonuglar incelendiginde, PMMA nanofiberlerin goézeneklilikleri

uiretilen nanofiberin miktarina bagh olarak arttig1 gozlenmistir.
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5. SONUCLAR

Nanofiberler sagladiklar1 yiiksek ylizey alani/hacim orani, kolay yiizey
modifikasyonu yetenegi, yiiksek gézenekli ag olusturma yetenegi vb. gibi 6zellikleri
nedeni ile ¢ok fazla ilgi duyulan bir nanomalzeme ¢esidi nanofiberlerin {iretimi ile
ilgili yapilan bir¢ok farkli caligmadan goriilmiistiir. Bu 6zellikleri nanofiberler igin
bircok uygulama alani olusturmustur. Ornegin filtrasyon uygulamalarinda, optik
elektronik uygulamalarda, saglik uygulamalarinda doku miihendisligi gibi 6nemli
alanlarda, biyomedikal uygulamalarda, sensorlerde, enerji depolama sistemleri
ornegin giines pilleri ya da diger pil ¢esitleri ve elektrot malzemeleri gibi ¢ok cesitli
alanlarda nanofiberler ile ilgili caligmalar yapilmistir.

Nanofiber iiretimi igin giiniimiize kadar ¢ok farkli yontemler gelistirilmistir. Bu
yontemler icinde elektro egirme yontemi diger yontemler ile kiyaslandiginda basit
kurulum gerektirmesi, diisiik maliyetli bir teknoloji olmasi ile genis ¢ap araliginda,
genig yiizey alani/hacim oraninda, farkli morfolojilerde (uygulanacak alanin
gereksinimine gore goézenekli veya gozeneksiz, boncuklu veya boncuksuz vb.)
nanofiber liretilmesini saglayan en iyi yontemlerden biri oldugu goriilmiistiir. En
onemli avantaj1 diger uygulamalarda elde edilmesi gii¢ olan kiigiik ¢aplarda ve yiiksek
yiizey alani/hacim orani saglayan nanofiberlerin bu yontem ile uygun sartlar
saglandiginda iiretilebiliyor olmasidir. Bu da elektro egirme ydntemini nanofiber
tiretimi i¢in kullanilacak umut vaat eden yontemlerden biri yapmaktadir.

Elektro egirme ile nanofiber iiretimi birgok farkli parametre ile kontrol
edilmektedir. Cozelti parametreleri (konsantrasyon, viskozite, ¢oziicii 6zellikleri,
polimer ozellikleri, ¢ozelti iletkenligi vb.) olduk¢a 6nemli olsa da bunun yaninda
sistem parametrelerinin (uygulanan voltaj, igne ucu ol¢ii degeri (G), igne ucu ile
toplayic1 yiizey arasindaki mesafe, ¢ozelti besleme debisi vb.) ve ortam
parametrelerinin (nem, sicaklik vb.) de elde edilecek olan nanofiberlerin gap
uzunluklarinin belirlenmesinde ve morfolojilerinin ayarlanmasinda olduk¢a 6nem
tasidig1 goriilmiistiir.

Elde edilecek olan nanofiberin ¢ap uzunlugu ve morfolojisine etki eden en
onemli etkenlerden birinin ¢dzelti konsantrasyonu ve viskozitesi oldugu goriilmiistiir.
Cozelti konsantrasyonu ve viskozitesinin artmasi elde edilen nanofiber morfolojinin
diizgiin olmasin1 saglarken nanofiberin ¢ap uzunlugunda artisa sebep olmustur. Farkli

konsantrasyonlarda hazirlanan ¢ozeltiler ile yapilan calismalarda konsantrasyonun

47



artist ile elde edilen nanofiber ¢ap1 biiyiimiistiir. Nanofiber ¢apinin kiigiiltiilmesi amaci
ile diisiik konsantrasyonda ¢ozelti kullanildigir durumda ise elde edilen nanofiberlerin
morfolojilerinin diizgiin olmadig1 ve boncuk olusumun fazla oldugu goriilmiistiir. Bu
durumda diistik konsantrasyonda ancak daha viskoz yapida bir nanofiber iiretilmesi
acisindan yliksek molekiil agirligindaki polimer ile ¢ozelti hazirlanmis ve bu ¢ozelti
kullanilarak nanofiberler tiretilmistir. Bu durumda elde edilen nanofiberlerin ¢aplari
bir miktar kiiciiltiilebilmis ve boncuk olusumu da bir miktar azaltilabilmistir. Ancak
bu deneme piirlizsiiz ve ¢ok kiicilk boyutlarda nanofiber {iiretimi icin yeterli
gelmemistir.

Konsantrasyon ve viskozite disinda igne ucu dlgiisii (G) artirildiginda veya
uygulanan voltajin artirtlmasi sonucunda fiber ¢aplarinda artis gézlenmistir ve boncuk
olusumu giderilememistir. Nanofiber morfolojisinde boncuk olusmasinin sebepleri
incelendiginde ¢oziiclinlin buharlagmasi i¢in igne ucu ile toplayict arasindaki
mesafenin yetersiz kalmis olmasi, besleme debisinin olmasi gerekenden yiiksek olmasi
ya da kullanilan ¢6zeltinin buharlagsma noktasinin yiiksek olmasi gibi sebeplerin
boncuk olusumuna yol actig1 gozlenmistir. Buna dayanarak yapilan denemelerde igne
ucu ile toplayici ylizey arasindaki mesafe ve uygulanan volt degeri azaltilmistir. Elde
edilen nanofiberler incelendiginde boncuk olusumu azaltilmis ancak giderilememistir
ve elde edilen nanofiber yogunlugu oldukca diisiik olmustur.

Nanofiber iiretimi sistem ve c¢ozelti parametreleri disinda ortam
parametrelerinden de etkilenmektedir. Nemin yiiksek ve sicakligin fazla oldugu
giinlerde calisilirken ¢oziicii buharlasmasinin zorlugundan dolayr ve yiiksek nemin
sebebo oldugu nanofiberlerin morfolojisinde olusan gozeneklerin birlesmesi ve
uygulanan voltajin desarj olmasi gibi etkenler ile nanofiber iiretiminin diizgiin
yapilamadig1 gzlenmistir.

Tim calismalar gz oniine alindiginda tiim parametrelerin (sistem, ¢ozelti ve
ortam) birlikte degerlendirilmesi gerektigi sonucuna varilirken ¢o6zeltinin igne
ucundan g¢iktiktan sonra jetler halinde elektrik alandan gegerek egrilmesi sonucunda
¢cOzlicliniin  buharlagmasiyla birlikte nanofiberlerin toplayici yilizey {izerinde
birikiminin kolay olmas1 i¢in kullanilan ¢ozeltinin iletkenliginin artirilmistir. Bu
amagcla ¢oOzelti i¢ine iyonlasabilen ve ¢ozelti icerisinde ¢oziinebilen tuz eklenmistir.
Sodyum kloriir (NaCl) tuzu DMF iginde ¢dziinmedigi i¢in lityum kloriir (LiCl) tuzu
kullanilmustir. fletkenligi artirilmus diisiik konsantrasyonda yiiksek molekiil agirligina

sahip polimer ile hazirlanmis ¢ozelti ile, diisiik volt ve kisa mesafede elde edilen
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nanofiberlerin morfolojileri incelendiginde istenilen 100-200 nm ¢ap uzunluguna
sahip nanofiberler elde edilmistir ve boncuk olusumu bu nanofiber morfolojilerinde
gozlenmemistir. Ayn1 zamanda elde edilen nanofiberler oldukca yogundur.

Yapilan karakterizasyonlar sonucunda elde edilen PMMA nanofiberlerin siiper

hidrofobik olduklar1 ve porozitelerinin %50-55 arasinda oldugu goriilmiistiir.
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