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ONSOZ

Teknolojinin hizla gelismesiyle kiiresellesen diinyada makro yapilardan mikro
yapilara dogru bir gidis s6z konusudur. Bu baglamda tekstil endiistrisi yillardan beri
goriintiisii, dokunusu ve inceligi ipek benzeri elyaf yapmak ic¢in ugraslar vermektedir.
Yine bir ¢ok bilim adami dogadan esinlenerek tekstil sektoriine yeni agilimlar
kazandirmaktadir. Bunlarin basinda ise 6riimcek ag1 gelmektedir. Iste bu calismada
geleneksel lif iiretim yontemleri disina cikilarak sentetik polimerlerden nano boyutta
lifler elde edilmeye calisilmistir.

Nanoteknoloji, gelismis iilkelerin arastirmakta ve gelistirmekte oldugu calismalardir.
Bu calismalara cok biiyiik biitce ayiran iilkelerin basinda Amerika ve Japonya
bulunmaktadir. Ulkemizde ise ne yazik ki boyle arastirmalar cok azdir. Bu az
calismalardan bir tanesini yapiyor olmaktan dolay1 cok gurur duyuyorum. Bu ¢alisma
aym1 zamanda TUBITAK 104M414 No’lu projesidir. Bu calismanin yapilmasini
maddi olarak destekleyen TUBITAK kurumuna tesekkiirii bir borg biliyorum.

Bu ¢alismada odasini esirgemeden bana bir masa ve bilgisayar veren her zaman beni
destekleyip yeni fikirlerle ufkumun acilmasini saglayan kiymetli danigmanim Prof.
Dr. Ali DEMIR hocama cok tesekkiir ederim.

Caligsma siiresince hem literatiir hem de deney kisminda yardimlar ve diistinceleriyle
olumlu katkida bulunan degerli arkadaslarim basta Ars.Gor. Mehmet Dasdemir
olmak iizere Fatih Orug, Ali Kili¢, Aykut Onat ve Utku Turguter’e tesekkiir ederim.

Deney ara¢ ve gereglerinin alinmasinda yardimlarini esirgemeyen Siikrii Bayram’a,
eriyikten elektro iiretim deneyleri icin malzeme gonderen basta Aker Tekstil A.S.
olmak iizere Renko Tekstil San ve Tic.Ltd. Sti.ve Erna-Mas Makine Tic.ve San
A.S.’ye, eriyikten liretim deneyleri i¢in cumartesi laboratuarini agan Prof Dr. Nurseli
Uyanik ve Ahmet Meri¢ ‘e tesekkiirlerimi sunarim.

Uretilen nanoliflerin Taramali Elektron Mikroskobuyla (SEM) analiz sirasinda bana
yardimc1 olan Prof. Dr. Liitfi Ovecoglu'na ve SEM operatorii Cigdem Cakir’a
tesekkiirlerimi sunarim.

Son olarak her kararimda arkamda olan ve bugiinlere gelmemi saglayan babam,
annem ve kardeslerime biitiin kalbimle tesekkiir ederim.

Mayis, 2006 Giin Sazak Kozanoglu
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KISALTMALAR

THF : Tetrahidrofuran
DMF : Dimetil Formamid
PET : Poli Etilen Teraftalad
PP : Polipropilen

PU : Poliiiretan

PA : Poliamid

PEO : Polietielnoksit

PE : Polietilen

PTFE : Politetrafloretilen
PDT : Polidodesiltiofen
PSU : Polisulfon

PDLA : Poli(D-L-laktik asit)
PVA : Polivinilalkol

PBI : Polibenzimidezol
PAN : Poliakrilonitril

SSD :Glimiis Siilfodiazin
CMC : Korboksimetilseliiloz
AC : Alternatif akim

DC : Dogru akim

FPS : Saniyede resim sayisi(Frame per second)
MFI : Eriyik Akis Indeksi(melt flow index)
SB : Spunbond

MB : Meltblown

PAA : Poliakrilikasit
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: %10’luk PVA Cozeltisinde Elde Edilen Nanoliflerin

10000X’teki SEM Fotografi, Toplayici Besleme Unitesi Arasi

Mesafe 30 cm

: %10’luk PVA Cozeltisinde Elde Edilen Nanoliflerin

10000Xteki SEM Fotografi, Toplayici Besleme Unitesi Arasi

Mesafe 15 cm
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ELEKTROSPINNING YONTEMIYLE NANOLIF URETIM TEKNOLOJISi

OZET

Genel anlamda lifler s6z konusu oldugunda ‘nano’ terimi, lif capinin biiyiikligi
hakkinda bilgi verir. Baz1 arastirmacilar ¢ap1 bir mikronun altindaki liflere nanolif
derken, digerleri ise nanolif icin cap1 0,3 mikron veya daha az olan lifler tanimim
uygun gormiislerdir. Giiniimiizde, mevcut lif tiretim teknikleriyle cap1 bir mikron ve
altinda lif iiretilemedigi i¢in, bu arastirma kapsaminda “capi bir mikron ve altindaki
lifler” nanolif olarak kabul edilmis ve bu lifleri iiretmek i¢in gelistirilmis en son
teknolojilerden biri olan elektro iiretim (electrospinning) yontemi arastirilmastir.

Polimerik nanoliflerin kullanimi i¢in pek ¢ok alanin incelenmesine ragmen, kullanim
degeri ve satis hacmi konusunda bir 6ngoriide bulunabilmek heniiz ¢ok erken ve
oldukca zordur. Genelde, bircok uygulama gosteriyor ki, inceleme konusu olan
nanolifler kisa zaman igerisinde hayatin pek ¢ok alanina girecektir.

Polimer esasli nanoliflerin iiretimi i¢in en etkin yontem elektro iiretim yontemidir.
Bu teknikte, polimer uygun bir ¢oziiciide ¢oziiliir veya 1s1 ile eritildikten sonra bir
ucu kapali ve daralan, obiir ucunda kiiciik bir delik bulunan cam bir pipetin igine
yerlestirilir. Daha sonra ise polimer ¢ozeltisine/eriyigine ve pipetin a¢ik ucunun
yakinindaki bir toplayici levhaya yiiksek gerilim (50 kV’a kadar) uygulanir. Sonug
olarak toplayici levhada olusan agimsi yiizeyde caplari 30 nm’den 1 mikronun
tizerindeki degerlere kadar degisen lifler bulunabilmektedir.

Bu calismada, elektro {iiretim yontemi kullanilarak nanolif iiretim teknolojisi
irdelenmis, farkli diizeneklerde farkli polimerler (Polivinilalkol (PVA), Polipropilen
(PP), Silikon) ile sistemin ¢alisma prensibinin irdelenmesi amaciyla farkli sivilar (su,
boya) kullanilarak lif morfolojisi ve sistem incelenmistir.

Deneysel calismalarda elektro iiretim yontemi esnasinda islem degiskenleri olarak;
uygulanan voltajin etkisi, toplayici ile besleme iinitesinde yapilan degisiklikler ve
arasindaki mesafenin etkisi incelenmistir. Bunun yaninda c¢ozelti ve eriyik
ozelliklerinin degisiminin sistem ve lif morfolojisine etkileri de incelenmistir.

Sonu¢ olarak, voltajin artmasi ile beslemedeki diizensiz akis oranindan dolayi
nanoliflerde diizensizlik ve yiiksek ¢ap dagilimi gozlenmistir. Aradaki mesafenin
artmas ile lif capinin azaldig1 gozlenmistir. Cozelti konsantrasyonunun artmasi ile de
lif capinin arttigr ve liflerin daha diizgiin bir yapida olustugu; konsantrasyonun
azalmasi ile nanoliflerin inceldigi fakat hata olarak nitelendirilen boncuk yapilarinin
olustugu gOriilmiistiir. Ayrica ekstruder ile yapilan deneyler sonucunda
polipropilenden de nanolif elde edilmistir.
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NANOFIBRE PRODUCTION TECHNOLOGY BY ELECTROSPINNING
METHOD

SUMMARY

In the general context of “textile fibres”, the term “nano” describes the diameter of a
single fibre. Some regards fibres with less than one micron diameter as nonofibres,
whereas some others accept the dimater of a nanofibre as less than 0.3 micron. As of
today, there is no readily available technology which spins a fibre with less that one
micron. This project will treat a fibre with “les than one micron” diameter as
nonofibre and will investigate the “electrospinning” technique as the most recent
technology.

Although, a lot of application fields have so far been foreseen for polymeric
nanofibres, it is both early and difficult to make a reliable prediction for its market
volume. Nevertheless, it is clear that nanofibres will find application in nearly all
aspects of life, such as medical textiles (tissue repairs, blood dialysis, rapid repair of
bone fractures), filters (extremely clean room filters, low viscosity liquid and gas
filtration) as well as daily outerwear (water repellency treatment, peach skin effects).

Electrospinning is one of the known technologies for nonofibre production. In this
technique, the polymer is dissolved by a proper solvent or heat and placed in a small
pipet-like glass container. A voltage difference of about 50 kV is then applied
between one end of the polymer in the pipette while the polymer is let free to flow
form the other end and a collector screen. Under the influence of the electrical field
the polymer accumulates on the collector screen as a web comprising fibres with
diameters of 30 nm to 1 micron.

In this study nanofiber production technology by means of electrospinning method
was studied. In order to investigate working of electrospinning system by using
different polymers such as polyvinylalcohol (PVA), polypropylene (PP), silicone and
different liquids such as water and dye in different setups, fiber morphology and
method was investigated.

In the experimental studies, effect of system parameters on fiber morphology in
electrospinning method are; the applied voltage, the variations in collector and
feeding units, the distance between collectors and feeding units. In addition to these
parameters, the effects of solution and melt properties such as concentration and
temperature on system and fiber morphology were studied.

In conclusion, increasing voltage causes irregular flow rates so roughness and high
diameter ranges were observed on nanofibers produced. A decrease in fiber diameter
was obtained by increasing the distance between collectors and feeding unit. Also it
has been found that polymer concentration effects the fiber diameter and the
formation of beads. As the polymer concentration increase the fiber diameter
increases and bead formation decreases. In addition to all of the above studies, it is
also experienced that polypropylene nanofibers could be obtained with an
electrospinning setup using an extruder.
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1. GIRIS

1.1 Giris ve Calismanin Amaci

Teknolojinin hizli bir sekilde gelismesine paralel olarak, giiniimiiz tekstil sektortinde
de hammadeden son iiriine kadar biiyiik degisiklikler meydana gelmektedir. Bunun
en biiylik gostergesi tekstil malzemelerinin, gerek endiistriyel gerekse de giinliik
kullanim amagh iiriinlerde kullaniminin artmasi ve bu alanlarda yeni uygulama
alanlarinin bulunmasidir. Bu alanlar, giinliik giysilerden cok o6zellesmis “teknik
tekstiller” olarak adlandirilan, askeri amacli, tibbi amacl ve benzeri alanlara kadar
degismektedir. Tekstillerin yap1 tasi olan liflerin, yapi1 icindeki diizenlenme ve
dagilimi tekstil iiriinlerine istenen son Ozellikleri kazandirdigindan tekstil yapilarinda
onemi biiyliktiir. Lifin yapisinda olusturulan bir degisiklik oncelikle tekstil iiretim
zincirinde ipliklerin, daha sonra bu ipliklerden olusturulan kumaslarin yapisini ve
kumasglardan olusan giysi ve buna benzer son {iriinlerin yapisal Ozelliklerini
etkileyecektir. Mevcut lif iiretim tekniklerinin, lifin yapisal ve boyutsal 6zelliklerinde
degisiklik yapabilmede sinirli kalmalari nedeniyle, yeni lif iiretim teknikleri
arastiritlmakta ve gelistirilmektedir. Bu nedenle 6zellikle suni ve sentetik lif iiretimi

alaninda son yillarda aragtirma ve gelistirme ¢alismalar1 artarak devam etmektedir.

Lif iiretim teknikleri arasinda en biiylilk 6neme sahip olan teknikler sirasiyla;
eriyikten lif diretim teknigi, yas tretim teknigi, kuru iiretim teknigi ve jel iiretim
teknigidir. Bu teknikler suni ve sentetik polimerlerin kesfinden giiniimiize kadar
gelistirilen ve kullanilan teknikler olup, eriyikten-iiretim teknigi bunlar icerisinde en
yaygin kullanilan tekniktir. Ancak, en eski bilinen teknik ise yas tiretim teknigidir.
Bu teknigin giiniimiizde kullanimimin giderek azalmasi agirlikli olarak cevresel

faktorlerden kaynaklanmaktadir.

Bilinen lif iiretim tekniklerine ek olarak son yillarda giderek yayginlasan, ama
aslinda patent literatiiriinde 20. ylizyilin basinda ornekleri goriilen, elektrospraying
isleminin bir tiir benzeri olan elektro iiretim (elektrospinning) yontemi arastirilmakta
ve gelistirilmektedir. Adindan da anlasilacagi gibi bu yontemde, elektrostatik

kuvvetler kullanilarak polimer c¢ozeltilerinden veya polimer eriyiklerinden lif {iretimi



yapilmaktadir. Bu yontemi diger geleneksel tekniklerden ayiran temel oOzellik,
iretilen liflerin caplarinin mikron metre mertebelerinin altinda olmasiyla beraber
diger tekniklerde kullanilan tiim polimerlerin bu teknikte hem eriyik hem de ¢ozelti
seklinde kullanilmasidir. Burada yeni bir terim olan “nano” sozciigi lif {iretim

teknikleri icerisinde yerini almaktadir.

Nano, kelime anlamut ile herhangi bir fiziksel biiyiikliigiin bir milyarda biri anlamina
gelmektedir. Nano-yapilar uzunluk olarak bakildiginda yaklagik 10-100 atomluk
sistemlere (10'9 metre) karsilik gelmektedir. Tablo 1.1°de farkli malzemelerin nano
Olcekte degerleri verilmistir. Nano boyutlarinda sistemlerin fiziksel davranislarinda
normal sistemlere kiyasla farkli oOzellikler gozlemlenmektedir. Nano-bilim ve
teknoloji son on yilda diinya iilkelerinin sivil-askeri bilim ve teknoloji stratejilerini

belirler hale gelmistir [1].

Tablo 1.1: Farkli Malzemelerin Olciileri [2]

Malzeme Boyut (¢ap) nm
(nanometre) 10-°m
Atom 0.3
Polimer nanolifi 50-300
Meltblown 1ifi 2 000-5 000

Kan hiicresi 53000

1,5 denye hif 12 500

o
@
Insan sagl 20 000-30 000 _

Nano-6lgek seviyesindeki malzemelerin 0zellikleri makroskobik dl¢ekten tamamen
farkli olup, nano-boyutlara yaklastikca bircok yeni ozellikler ortaya cikmaktadir.
Maddeyi nano boyutlarda isleyerek ve ortaya ¢ikan degisik ozellikleri kullanarak,

yeni teknolojik nano boyutta aygitlar ve malzemeler yapmak miimkiin olmustur [3].

Oniimiizdeki birkag on yil igerisinde nano-teknoloji sayesinde siiper bilgisayarlara

mikroskop altinda bakilabilecek, insan viicudunun i¢inde hastaliklt dokuyu bulup



tyilestiren, ameliyat yapan nano-robotlar gelistirilebilecek, insan beyninin kapasitesi
ek nano hafizalarla giiclendirilebilecek, kirliligi onleyen nano-parcaciklar sayesinde
fabrikalar cevreyi cok daha az kirletecektir. Ulusal giivenligi ilgilendiren konularda
nano-malzeme bilimi, yeni savunma sistemlerinin gelistirilmesinde, haber alma ve
gizlilik konularina yonelik cok kiiciik boyutlarda aygitlarin yapumaswinda
kullandacaktwr. Birim agulik basina su andakinden 50 kat daha hafif ve ¢ok daha
dayaniklt malzemeler iiretilebilecek ve bunlarin sonucu olarak insanin giinliik
yasaminda kullandig1 tekstil dirlinleri gibi {riinler degisebilece8i gibi, uzay
arasturmalarinda ve havacuikta yeni roket ve ugak tasarumlarnin ortaya ¢ikmast

miimkiin olacaktir [1].

Bu baglamda lifleri de nano boyuta indirgeyerek son iiriinler de elde edilecek
ozelliklerin de degistirilmesi miimkiin olacaktir. Nanolif kullanilarak olusturulabilen

tekstil tirtinleri ve gelecekte olusturulabilecek potansiyel iirlinler asagida verilmistir;

¢ Filtrasyon amagh iiriinler

¢ Biyomedikal uygulamalar: Yara bezleri, ila¢ iletim sistemleri, sentetik kan
damarlar1, yapay organlar ve koruyucu giysiler

e Tarim uygulamalari: Giibrelerin bitkilere zamanla salinmasini saglayan
kumaslar, bitkileri boceklerden korumak i¢in izolasyon amacli kumaslar

e Yiiksek sicaklik ve yiiksek modiil gereken yerlerde kullanilan seramik ve

karbon nano-lifler [4].

Bu sekilde iretilmis liflerden elde edilen tekstil maddeleri, filtrasyon
uygulamalarinda ve giyim sanayinde biiyiik gelismelere yol agcmaya adaydir. Buna
ilave olarak elektro iiretimle elde edilmis lifler yiiksek miktarda statik yiik tagiyarak,
yeniden yap1 olusturarak ii¢c boyutlu yapilara doniistiiriilebildigi yoOniinde bazi
kanitlar vardir. Bununla beraber, kiiciik gozenekli yap1 ve yiiksek ylizey alam
saglamasi bakimindan biyomedikal uygulamalarda kullanilmasi imkan dahilindedir

[5].
Bu ac¢idan nanoliflerin son iiriine kazandiracagi bazi ozellikler asagida belirtilmistir:

¢ Birim kiitleden elde edilebilecek yiizey alaninda artis [6],
¢ Filtrelemede yiiksek performans [7],
e Su gecirmezlik, leke tutmazlik, kirigsmazlik gibi kumas performans

ozelliklerinde yiiksek derecede artis [8],



Bu calismanin 6ncelikli amaci; elektro iiretim metodunu kullanarak PVA ve PP
polimerlerinden nanolif iiretmektir. Uretilen nanoliflerin yapisal ve mekanik

ozellikleri de taramal1 elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak incelenmistir.

Bu calismada hedeflenen diger amag ise; elektro iiretim yontemindeki sistem ve
islem degiskenlerini irdeleyip sonuclarini inceleyerek en optimum sistem ve islem

degiskenlerini belirlemektir.

Sonug olarak bu ¢alisma kapsaminda nanolif iiretim teknolojisi olarak kullanilan
elektro iiretim yontemi tiim detaylan ile islenecek ve bu teknolojinin endiistriyel
alana tasinmasinda yapilacak sistemlerdeki degisiklikler ve iiretim hizinin optimum

bir seviyeye c¢ikmasi i¢in gerekli modifikasyonlar deneysel olarak yapilacaktir.



2. LiF URETIM TEKNIiKLERIi

2.1 Giris

Polimerlerden lif olusturulmasi ¢esitli yontemlerle yapilmaktadir. Bu iiretim cesitleri
polimerin cinsine bagli olup polimerin fiziksel ozellikleri, 1siya karsi gostermis
olduklar1 davramiglari, polimerin iretilip 1lif haline getirilecegi yOntemi
belirlemektedir [9]. Polimerlerden suni ve sentetik lif iiretiminde en yaygin olan
teknikler; eriyikten iiretim, yas {iretim ve kuru iiretim teknikleridir. En son
gelistirilen yontem olmasina ragmen, eriyikten lif iiretim yOntemi, en basit ve
giiniimiiz endiistrisinde en yaygin olarak kullanilan yontemdir [10]. Tablo 2.1, suni
ve sentetik liflerin tiretim tekniklerini gostermekte ve bu teknikler ile iiretilen lif

materyallerini listelemektedir.

Tablo 2.1: Suni ve Sentetik Lif Uretim Tekniklerinde Kullanilan Polimerler

Suni ve Sentetik Lif Uretim Teknikleri
Eriyikten tiretim Kuru iiretim Yas iiretim
Poliamid(Naylon) Asetat Viskon
Poliester Triasetat Kupro
Polipropilen Akrilik Akrilik
Polietilen Spandeks Spandeks
Poliolefin Vinyon Modakrilik

En ekonomik teknik olan eriyikten lif iiretim tekniginde polimer lifinin belli bir
viskoziteye ulagmasi icin 1stya ihtiya¢ vardir. Bu polimer lifi ekstriizyon islemi ile
diizeden cekilmektedir. Kuru iiretim tekniginde, polimer uygun bir ¢oziicii ile sivi
hale getirilerek sicak havanin da yardimiyla diizeden ¢ikan filamentlerdeki c¢oziicii
buharlastirilarak 1if olusturulur. Yas iiretim tekniginde ise, kuru iiretim teknigine
benzer bir sekilde polimer c¢oziiciisiiyle birlikte islenerek diizeden fiskirtilir ve
konsantrasyonu daha az olan coziiciilii banyoda, difiizyonunda etkisiyle liflerdeki

fazla ¢oziicii banyoya aktarilarak lif olusturulur.



Eriyikten lif cekimi termoplastik polimerlerle yapilirken, ¢ozeltiden lif iiretimi (kuru
ve yas liretim metotlar1) termoset polimerlerle yapilmaktadir [9]. Ayrica ¢evresel ve
ekonomik faktorlerden dolay1r giiniimiizde yas ve kuru iiretim teknigi neredeyse
kullanilmamaktadir. Bu nedenle bu tekniklerle {iiretilen polimer lifleri eriyikten

tiretim tekniginde islenebilmesi i¢in arastirmalar siirdiiriilmektedir.

2.2 Eriyikten Uretim Teknigi

Eriyikten lif iiretim teknigi, sentetik lif tiretim yontemleri i¢erisinde en basit olanidir.
Ciinkii herhangi bir ¢oziicii kullanilmadan lif tiretilir [9]. Eriyikten iiretim yontemi,
1930’1u yillarin sonlarinda poliamid 6 ve poliamid 6.6 polimerlerinden lif tiretimi

icin gelistirilmistir [11].

Bu teknikte, kat1 haldeki polimerler (chips, pellet veya graniil formunda) ilk 6nce
besleme hunisine yerlestirilirler. Daha sonra vidali bir mile sahip olan ekstruder,
buna bagli dozaj pompas1 ve lif tiretimi i¢in gerekli deliklere sahip olan diizelere
beslenirler. Burada ekstruder, bu sistemin ana isleminin gerceklestigi boliimiidiir.
Kat1 polimerler, yiiksek erime ve homojenlik saglayan ekstruderler araciligi ile

eritilip basin¢landirilir (Sekil 2.1).
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Sekil 2.1: Eriyikten Lif Uretim Tekniginin Basit Bir Goriintiisii

Tek bir ekstruder esit uzunluklu dallanan borular aracilig ile pek cok iiretim birimini

erimis halde polimer ile besleyebilir. Polimerizasyon biriminde olusturulan eriyik



haldeki polimer dogrudan lif iiretim biriminin eriyik dagitim borularina beslenir ya
da depolamanin kolay olmasi ve polimerin bozulmamas: igin cipsler haline

getirilirler.

Eriyik haldeki polimerler dagitma borular1 {izerinden ilk olarak dozaj pompasina
iletilirler. Pompanin gorevi belli basingta polimeri diize bloklarma iletmektir [9].
Kaynag1 ne olursa olsun, polimer olduk¢a hassas bir bicimde imal edilmis dozaj
pompalar tarafindan sabit bir debide bir filtre iinitesinden gecirilerek her bir lif

tiretim birimine beslenir [10].

Eriyik haldeki polimerin lif olusturmak iizere makine disina ilk ¢iktig1 eleman olan
diizeye erismeden Once, bir dizi filtreden gecirilerek igerisinde var olmasi olasi olan
her tiirlii pargacik, jel ve gayri-safiyetlerin tutulmasi saglanir. Bu kirlilikler filtrelerde
tutulmadan gecerlerse ya diize deliklerini tikayacaklar ya da lifin icerisine yerlesip lif
kesitinde yer isgal ederek lifin daha sonraki islenimi veya kullanimi esnasinda
performansim1 kotiilestireceklerdir. Filtrelerde siiziilen eriyik haldeki polimer, 20
MP’a kadar basing altinda iizerinde life sekil veren delikler olan diize plakasindan
gecirilir. Diize eriyigin filament seklinde akmasin saglayan kiiciik capl deliklere
sahip elemanlardir. Buradaki delik sayis1 ve capi iiretim hizim1 ve performansini
belirlemektedir [9]. Diize iizerideki deliklerin, polimer c¢ikis kismindaki en kiiciik
caplar1 175 - 750 um arasindadir [10].

Her bir diize plakasinda yaklasik olarak 5 ila 1500 delik bulunabilir. Bu delikler
tiretilecek lifin enine kesit seklini belirler. Bu sekiller yuvarlak kesitten, i¢i bos lif

kesitlerine kadar degisim gosterir (Sekil 2.2).
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Sekil 2.2: Diize Deliklerinin Sekilleri ve Lif Kesitleri



Uretilen filament kalmligi (tex), her bir diize deliginden akan polimer debisi W
(gr/dakika) ve filamentin sarim hiz1 V (m/dakika) ve diize deliginin 0l¢iisii tarafindan
belirlenir. Diize deligi cap1 ve filament kalinlig1 arasindaki iliski, delikten ¢ikan
polimerin hiz1 (Vo) ile sarim hiz1 (V) orani olan ‘“‘iiretim cekimi oram1 Vo/V” ile

kurulur [10].

Eriyik haldeki polimer diize deliginden gecerken, alim silindiri veya sarici tarafindan
uygulanan ¢ekim kuvveti sayesinde hizlandirilir ve ¢ekilerek inceltilir. Bu islem ile
es zamanl olarak eriyigin sicakligi hizli bir bicimde azaltilir. Diize deliginin hemen
altindaki eriyik haldeki polimer sistiginden dolay1 capi, incelme baslamadan evvel,

diize deligi capindan bir miktar fazladir.

Bu ani sisme, eriyik haldeki polimerin diize deligi icerisinde maruz kaldig visko-
elastik gerilmeden ani olarak kurtulmasi ile olusur. Bu bdélgenin hemen altinda,
soguk filtre edilmis ve rutubetlendirilmis hava, eriyik halde akan polimeri kontrollii
bir bicimde sogutarak katilasmasini saglamak iizere filamentlerin iizerine iiflenir.
Soguk havanin eriyik halde akan polimer ile birlesme bicimini saglayan pek cok
farkli yontem gelistirilmistir ve kullanilmaktadir. Bunlar; soguk havanin filamentlere
yandan iiflenmesi (cross-flow quench), silindirik olarak akan filamentlere havanin
disaridan iceriye dogru iiflenmesi (in-flow quench) veya yine silindirik olarak akan
filamentlere havanin iceriden disariya dogru iiflenmesi (out-flow quench) bi¢iminde
olabilir. Sogutulan filamentler daha sonra bir kanal igerisine alinarak, filamentlerin
birleserek iplik olusturdugu noktaya kadar harici etkilerden korunmas: saglanir.
Filamentlerin iplik olusturmak iizere bulustuklart noktanin hemen sonrasinda,
filament toplulugu yani iplik, yaglayici, anti-statik ©zellik kazandirici, mikrop
oldiiriicii ve korozyon Onleyici maddelerin 6zel bir karisimi olan spin finish yagin
iplige uygulayan spin finish uygulama birimi ile temasa gelir. Spin finish yag
filamentlerin birbirlerine tutunmalarini, kohezyonu arttirir ve ipligin sabit iplik
kilavuzlari iizerinden kayarken olusan siirtiinmeyi azaltir. Iplik kohezyonu, ipligin
islenmesi veya kullanimi esnasinda filamentlerin ayrilip gitmesini engelleyerek, bir
biitiin olarak davranmasinda 6nem arz eder. Iplik govdesinden ayrilan filamentler,
ipligin islenmesi veya kullanimi esnasinda, islemi gerceklestiren makina veya
cihazlarin elemanlar1 arasina girerek filamentllerin ve hatta tiim ipligin kopmasina
neden olabilir. Iplik govdesinden ayrilan bu filamentler ipligin sarim1 esnasinda da

farkli yerlere yerleserek ipligin tekstiire, dokuma veya Orme yapilmak iizere



sagilmas1 sirasindada diizgiin olmayan iplik gerginlikleri olustururlar. Koti iplik
kohezyonuna neden olan en Onemli etmen olan statik elektriklenme anti-statik
ozellikli bir spin finish yardimi ile kontrol altina alinabilir. Spin finish yag1 saf halde
veya su ile emiilsiyon olusturularak, donen bir silindirin yiizeyinde olusturulan film
tabakasinin iplik ile temasi ile veya bir kilavuzdan gecerken kilavuza dozajlanan yag

ile ipligin temasa getirilmesi ile iplige uygulanir.

2.3 Yas Uretim Teknigi

Yas iiretim isleminde, polimer sivi hale getirilerek pompa ve filtre sistemlerinden
gecirilerek bir banyo igerisinde diize deliklerinden fiskirtilir. Banyoyu teskil eden
kimyasallar, sivi huzmesi halindeki polimer ¢6zeltisini pihtilagtirarak veya rejenere
ederek sivi halden kat1 hale doniistiirerek lif olusumunu saglar [10]. Coziiciiniin
kalan kisminin uzaklastirilmasi icin yikama ve kurutma islemlerine maruz birakilir.
Kuruyan ve iizerindeki ¢oziiciileri uzaklastirilan filamentler daha sonraki islemlerde
kullanilmak iizere gerek filament seklinde gerekse de kesik elyaf seklinde

depolanirlar.

Yas iiretim isleminde, lif olusturan polimer ¢ozeltisinin kopma olmaksizin diize
deliklerinden alim hizi, kuru veya eriyikten iiretim islemlerindekinden cok daha
diisiiktiir [12]. Yas iiretim islemi ¢ok genis kapsamli olarak iki ana sinifa ayrilabilir:
(1) ¢oziicli olan/coziicii olmayan sistemi kullananlar, (2) polimeri sivilagtirmak ve

daha sonra da geri katilastirmak i¢in kimyasal reaksiyon kullananlar.
Akrilik ve modakrilik birinci sinifa girerken viskon ve kupro rayonu lifleri de ikinci
sinifa giren iretim islemleri ile iiretilirler [12]. Yas tretim tekniginin tipik bir

gosterimi Sekil 2.3’ de verilmistir.
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Sekil 2.3: Yas Uretim Tekniginin Basit Bir Gosterimi
2.4 Kuru Uretim Teknigi

Kuru iiretim isleminde polimer uygun coziiciiyle ¢oziilerek sivi hale getirilir. Sivi
hale gelen polimer ¢ozeltisi ¢esitli bolgelerde yer alan filtrelerden gegirilerek bir
pompa vasitasiyla diizeye iletilir. Asagidan yukariya iiflenen sicak hava, filamentler
icerisindeki ¢oziiciileri ¢ok hizli bir sekilde buharlagtirarak filamentleri kati hale
getirir. Buharlasan coziiciiler tekrar kullanilmak iizere geri kazanim saglanir (Sekil

2.4).

Aseton ve metilen klorit en dnemli kuru iiretim islemi ¢oziiciileridir ve seliiloz asetat
ve seliiloz triasetat liflerinin iiretilmesinde kullamilirlar. Ote yandan, akrilik ve
spandeks lifleri, 150°C ila 200°C araliginda kaynayan ve buharlasmak i¢in ¢ok daha
yiiksek sicakliklar gerektiren dimetil formamit ve dimetil asetamid gibi daha az

ucucu coziiciiler kullanilarak iiretilirler [12].

Kuru iretimde filamentin yiizeyinde ¢Oziiciiniin hava ile buharlasmasindan
kaynaklanan gozenekli yapit mevcuttur. Bu bazi durumlarda istenen bir Ozellik

olabilir. Buna 6rnek olarak boyama islemindeki kolaylastirma verilebilir.
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Sekil 2.4: Kuru Uretim Tekniginin Basit Bir Gosterimi
2.5 Jel Uretim Teknigi

Jel iiretim sistemi, Ozel lif Ozellikleri ve yiliksek mukavemetli lif iiretmek igin
kullanilan 6zel bir tiretim sistemidir. Polimer ekstriizyon sirasinda tam olarak sivi
halde degildir. Polimer zincirleri degisik noktalarda bir birlerine baglanarak sivi
kristal formda bulunur ve bu da tamamen ayrilmamis ¢ozelti olusturmaktadir. Bu
islem sonugta olusan filamentlerin i¢inde zincirler arasi yiiksek kuvvetler olusturur,
bu da liflerin mukavemetini Onemli Ol¢iide arttirir. Bunun yaninda ekstriizyon
sirasinda kesme kuvvetlerinin de etkisiyle sivi kristaller lif ekseni boyunca diizgiin
bir hizaya gelmektedirler. Filamentler olagandis1 yiiksek derecede oryante olmus bir
yapiya erismektedir. Islem yas iiretim sistemi ile kuru iiretim sistemine benzemekle

birlikte filamentler 6nce havadan gecer daha sonra da sivi banyosuna girer ve
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sogutulur. Bazi yiikksek mukavemetli polietilen ve aramid lifleri bu yodntemle

diretilmektedir [13].

Sekil 2.5’de 1980 yilinda Smith ve Lemstra [14] tarafindan kullanilan jel tiretim

sisteminin sekli gosterilmistir.

Falimer cézeltisi

el

firn
= slak
filarnent
H i ‘(\" Sofjutma
banyosu

Sekil 2.5: 1980 Yilinda Smith ve Lemstra Tarafindan Kullanilan Jel-Uretim
Sisteminin Goriintiisii [14]

2.6 Diger Uretim Teknikleri

Diger iiretim yontemleri arasinda liflerin bir filmden kesilerek elde edilmesi giderek
hizla yayginlasan bir yontem olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Bu yayginlasmanin en
onemli nedenleri, film tretiminin ekonomikligi ve cok farkli polimerlerden film
tiretiminin miimkiin olmasidir. Bu islemde, genellikle eriyik haldeki polimer cok

uzun ve dar bir yariktan akitilarak film olusturulur [10].

Filmden lif eldesi icin ise bir ka¢ degisik teknik mevcuttur. Esas olarak, iiretim
dogrultusunda cekilerek molekiilleri oryante edilen filmden ya mekanik yolla
patlatilarak (fibrilize edilerek) veya da film boyunca dar seritler halinde kesilerek lif
toplulugu elde edilir. Giiniimiizde yaygin olarak polipropilen lifi bu yolla elde
edilmektedir [10].
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3. NANOLIF URETIM TENIiKLERIi

3.1 Giris

Tekstil endiistrisi yi1llardan beri goriintiisii ve dokunusu ipek lifine benzeyen lif elde
etmek i¢in ugras vermektedir. Bu nedenle ¢ok ince (ultra-fine) lif terimi tekstil
endiistrisinde yerini ald1 [11]. Tablo 3.1°de baz1 dogal, suni ve sentetik liflerin cap

degerleri verilmistir. Goriildiigii gibi 6riimcek lifinin ¢ap degeri en diisiiktiir.

Tablo 3.1: Baz1 Dogal ve Yapay Liflerin Caplar: [15]

Lif Ortalama Cap (mikron) CV Degeri(%)
Oriimcek Lifi 3.57 14.8

Ipek 12.90 24.8
Merinos Yiinii 25.50 25.6
Poliester 13.30 2.4
Poliamid 6 16.20 3.1
Kevlar 29 13.80 6.1

Yukaridaki tabloda liflerin boyutlar1 (¢ap degeri) mikron ol¢iisiinde verilmistir. Fakat
tekstilde kullanilan liflerin boyutlandirilmasinda c¢esitli terimler kullanilir ve bu

terimler asagidaki gibi tantmlanmugtir [2].

Monofilament: Tek basina kullanilan ve genellikle inceligi 14 denyeden fazla olan
filamente denir. Monofilamentlerin boyutlar1 genellikle ¢aplarinin mikron veya mm

cinsinden degerleriyle olciiliir.

Denye: Cizgisel veya tek boyutlu olarak algilanabilecek bir materyalin, 9000
metresinin agirligini gram cinsinden belirten, birim uzunluga diisen agirligi esas alan
boyutlandirma birimidir. Hem monofilament iplikler, hem de ¢ok filamentli iplikler

icin kullanilir.
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Desitex: Denye’ye benzer olarak 10000 metrelik bir iplik veya lifin gram cinsinden
agirligina denir. Metrik olmas1 bakiminda akademik diinyada ve modern endiistride

yaygin olarak kullanilmaktadir.

Mikrolifler: Esasen, inceligi bir denyeden daha az olan lif ya da filamentlerden
olusan iplikler icin kullamlan bir terimdir. Ornek olarak, 1 denye poliester lifinin
capt 10 mikrondur. Bir lifin inceligi 0,3 denyeden az oldugu takdirde, incelik ¢apin

mikron cinsinden degeriyle ifade edilir.

Nanolifler: Caplart 1,0 mikrondan daha az olan lifler i¢in kullanilan terimdir. Tipik
nanoliflerin caplart 50 ila 300 nanometre arasindadir. Gorsel biiylitme olmadan

goriilemezler.

Nanolifler asagidaki yontemler ile iiretilmektedir.
¢ Fibrilasyon ile nanolif iiretimi,
e Meltblown teknigi ile nanolif iiretimi,
¢ Bikomponent nanolif iiretimi,

e Elektro iiretim (electrospinning) yontemiyle nanolif iiretimi

3.2 Fibrilasyon ile Nanolif Uretimi

Nanolif iiretiminde kullanilan bir yontem olarak, seliiloz gibi lineer hiicresel yapiya
sahip liflerin nano boyutlu daha ince lifcikler halinde fibrilasyonu islemidir [2].
Coziinme, jellesme, farkli ¢oziiciiler kullanarak iiretim, dondurma ve nano goézenekli
kopiik olusturacak sekilde kurutmayi igerir. Bu islem zaman alici bir siiregtir [3]. Bu
teknikle {tretilen lifler orta diizeyde mukavemet Ozelliklerine sahip olmalarina
ragmen, boyut ve olusumda biiyiik degisiklikler gosterirler. Lyocell liflerinin iiretim
kosullarinin son derece kritik olmasindan dolayi, bu teknikte basarili olma olasiligi
son derece azdir ve beklenildigi gibi baska uygulamalarda fibrile olmayacak iyi

lyocell lifleri iiretmek icin gerekli iiretim sartlariyla zitlik arz etmektedir [16].

3.3 Meltblown Teknigi ile Nanolif Uretimi

Meltblown prosesi, kiiciik capl lif {iretimi i¢in kullanilan yaygin bir yontem olarak
kullanilmakla beraber teorik olarak 0.5 ile 30 um, pratik olarak ise 2-7 pm caplarinda

lif tiretmek miimkiindiir. Meltblown tekniginde yiiksek hizli sicak hava ile
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filamentler diizelerden fibrilli bir tiilbent olusturmak iizere cekim islemine tabi
tutulurlar. Bu islem genelde nonwoven kumas iiretmek ic¢in kullanilan yeni ve yaygin
bir yontemdir. Bu kumaglar diger nonwoven kumaslara oranla daha yumusak bir
tuseye sahip olmakla birlikte kumas {iizerindeki kaplama o6zelligi, seffaflik ve
gozeneklilik filament caplarinin  farkli dagilimimdan dolayr farkli oranlarda
olabilmektedir [17]. Bu teknolojide termoplastik lifler kullanilmakla beraber yaygin
olarak PET, PP, ve PA 6 kullanilir. Polimer cipsleri Oncelikle bir ekstiiriidere
beslenirler burada sivi hale gelen polimer cesitli filtrelemelerden gectikten sonra
pompa yardimiyla karistirict bolgede homojenlik saglamak i¢in iletilir. Bu sistemin
normal eriyikten iiretim sisteminden farki diize boliimiidiir. Bu sistemde diize enine
uzunlukta yaklasik olarak 1,5-3,0 m arasinda bir ene sahiptir. Ayrica diizeden
polimer gecirilirken yiiksek basingta sicak hava iiflenerek diizeden ¢ikan filamentler
inceltilir ve hareketli bant iizerine dokiiliir. Filamentler tasiyici bantta uzunlamasina
serilirler ve daha sonra kalender silindirlerinden gecirilerek levente sarilirlar.

Meltblown yonteminin islem akisin1 gosteren sekil Sekil 3.1 asagida verilmistir.

hammadde

Sekil 3.1: Meltblown YoOnteminin Basit Bir Gosterimi [18]

Meltblown isleminden cikan iiriinler; rasgele bir elyaf oryantasyonuna sahip olmasi,
yiiksek seffaflikla birlikte oOrtiiciiliikk 6zelligi, yiiksek yilizey alanina sahip olmasindan
dolay1 iyi yalitim ve filtrasyon ozelligi, liflerin diiz bir ylizeye ve yuvarlak kesit
alanina sahip olmalari, iiretilen kumaslarin lif caplar1 ile dogru orantili olarak

gramajlarinin diisiik olmasi gibi bir¢ok 6zelliklere sahiptirler[17].

15



Eriyikten lif tiretiminin, cok miktarlarda lif iiretimine elverisli olmasi nedeniyle,
nanoliflerin dogrudan eriyikten iiretim teknigi ile iiretilmesini miimkiin kilmak i¢in
bu islemin degistirilmesi dogrultusunda pek ¢ok arastirma ve gelistirme ¢alismalari
siirdiirilmektedir. Bu arastirmalarin ¢ogunlugu sadece arastirmacilarin bilgisi
dahilinde olan gizli arastirmalardir ve bu yiizden de detaylar kapsamli bir sekilde
heniiz aciklanmamistir. Korea'deki Nano Tecnics'in nanolif filtre materyali, elektro

tiretimden daha ziyade degistirilmis bir meltblowing islemiyle iiretilmektedir [16].

Sonug olarak lif boyutlarinin degisim araligi ile birlikte ortalama meltblown lif
boyutu da biiyiik olciide bu yontem sayesinde azaltildi. Bu teknikte diize delik ¢aplari
0,10 ile 0,15 mm arasinda degistigi icin polimer 1000 veya iizerinde MFI'e (MFIL:
Melt Flow Index, Eriyik Akis Hiz1 Indeksi) sahip olmali ve ayrica da son derece
temiz olmalidir. Bu diizeyle uzun vadeli iiretim islemi halen gelistirme asamasindadir

[16].

3.4 Bikomponent Yontemi ile Nanolif Uretimi

Bikomponent lif, aym lifi olusturacak iki farklt polimerin aym diize deliginden
akitilarak elde edilmesi olarak tanimlanabilir. Bikomponent lifler genel olarak kesit
sekillerine gore ici-ige, yan-yana, denizde adacik ya da dilimli pasta bikomponent

lifler olarak siniflandirilirlar [19]. (Bakiniz Sekil 3.2)

denizde adacik ayima tipi

dilimli pasta dilimli pasta

Sekil 3.2: Bikomponent Lif Uretimi ile Uretilmis Liflerin Kesit ve Boy Goriintiileri

Nanoliflerin iiretimi icin, {iciincii bir yontem olarak, ayristirilabilen veya coziilebilen
bikomponent lifleri kullanilmaktadir. Nanoliflerin {iiretiminde bu teknolojinin
kullanimu igin bir¢ok yaklasim ileri siiriilmiistiir. Uzerinde en cok calisilan yaklasim
ise standart bir iiretim-¢ekim islemi ile deniz-adacik tipi bikomponent liflerin

tiretimidir [16].
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Denizde adacik modelinde iki ayri polimer ©6zel yapilmis diizelerden gecirilerek
icyapidaki polimer fibrilli bir gsekilde dis polimerin igine yerlesir. Genelde
adaciklarin sayis1 100 ile 600 arasinda degismektedir. Filament iiretildikten sonra
klasik yontemlerle kumas veya iplikler olusturulur. Daha sonra dis ya da deniz olarak
adlandirilan polimer uygun coziiciide ¢oziiliir. Adaciklar ya da fibrillerin bunlarin
caplar1 nanometre seviyelerine kadar inebilmektedir. Bu konuda Hills Sirketi’nin [2]
bircok calismasi vardir. Sekil 3.3 bu firmanin iirettigi 600 adaciktan olusan bir lifi

gostermektedir.

Sekil 3.3: Denizde Adaciklar Yontemiyle Yapilan 600 Adacikli Bikomponent Lif [2]

Denizde adaciklar yontemiyle iiretilen lifler 6zellikle yapay kiirklerde, sentetik
damarlarda, filtrasyon  malzemelerinde ve bircok uygulama alaninda

kullanilabilmektedir.

3.5. Elektro Uretim Yontemi ile Nanolif Uretimi

Elektro iiretim yontemi, nanolif iiretim teknikleri arasindaki en avantajli yontemdir.

Bu yontem ileriki boliimlerde detayl olarak agiklanacaktir.

Geleneksel lif iiretim yontemleri olarak tamimlanabilecek olan, elektro {iiretim
disindaki tiim diger lif {iretim yontemleri, lif tiretiminde mekanik kuvvetleri esas
etken olarak kullanir. Ote yandan elektro iiretim yontemi, elektrik alan kuvvetleri
yardimi ile polimerden lif olusumunu saglar ve bu yontemde elde edilen liflerin

caplar1 nanometre boyutundadir.
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4. ELEKTRO URETIiM YONTEMINIiN TARIHSEL GELIiSiMi

Elektro iiretim islemi yeni bir teknoloji degildir. Bu islem 1600’lii yillarda, William
Gilbert’in [20] manyetizma iizerine calismalarim siirdiiriirken tesadiifi bir sekilde
electro-manyetizmanin sivilar {izerine etkisini gozlemlemesiyle ortaya c¢ikmustir.
Calismasinda bir su damlasini elektriksel olarak kuru bir yiizeyden belli bir mesafede,
bir koni biciminde cekildigine isaret etmistir. Iste bu elektro spray ve elektro iiretim

isleminin tarihinin basladig1 noktadir [20,21].

1882’de Lord Rayleigh [22], Elektrik yiikiine sahip damlalarin elektro-iiretim
sirasinda gosterdigi diizensiz hareketler iizerinde ¢alismistir. Rayleigh yalitilmig bir
yiiklii damlacigin kararliligr iizerine teorik bir calisma yapti ve yiikiin kararliligini
saglayan yiizey geriliminin iistiinde bir deger aldiginda damlacigin kararsiz bir hale
geldigini ve parcalanmanin gerceklestigini tahmin etmistir [23]. Elde ettigi sonuclara
gore; damla iizerine etkiyen iki kuvvetten biri elektrik kuvveti, digeri ise elektrik
kuvvetine tam zit yonde damlayr etkileyen yiizey gerilimi kuvvetidir. Elektrik
kuvvetinin yiizey geriliminden kaynaklanan kuvveti yendigi anda ise damla ince
jetlere ayrilarak akmaya baslar [22,24,25]. Aynm1 zamanda damlanin diize ucundan
cikmasi icin gerekli maksimum yiikii de hesaplamistir [26,27]. Bu olay i¢in kritik

nokta denklemini ise
2 3
q" =64n%gyya 4.1)

olarak vermistir.

Burada;

q: damla iizerindeki yiik, €p: serbest uzayin iletkenlik sabiti, y: damlanin yiizey

gerilimi, a: damlanin ¢apidir [11].

1914 yilinda Zeleny, damla ucundaki (meniscus) elektrik yiikii yogunlugunu basingh
s1vi kolonunun yiiksekligine bakarak tespit etmistir. Burada, elektrik yiiklii damla

ucunun elektrik alan sayesinde mekanik bir kuvvet uygulayarak sivi kolonunu

18



yiikseltecegi varsayillmistir. Ayrica, Zeleny damla ucunda meydana gelen
deformasyonlar1 da incelemis [22] ve 1915 yilinda da damladan jete geg¢is durumunu
incelemis ve Lord Rayleigh ile ayn1 sonuglar1 elde etmistir [22]. Diisiik molekiiler
agirhiga sahip bir sivi kullanarak piiskiirme olayimi (spray olgusu) fotograflarla
desteklemistir [22]. Bu fotograflardan anlasilan ise alkole gore daha yiiksek bir
yiizey gerilimine sahip olan suyun damladan jete gecis konumuna gelebilmesi icin
alkole nazaran daha yiiksek bir gerilime ihtiya¢ duydugudur [22]. 1917 yilinda ise
Zeleny, ilk defa elektriklenmis sivi yiizeylerinin hizli elektro-hidrodinamik
carpmasini  gézlemlemistir. Go6zleminin sonucunda olusan spreyin c¢oziiciiniin
yapisinin, yiiksek voltajin ve borunun ucundaki sivi basincinin bir fonksiyonu

oldugunu belirlemistir [28].

Zeleny’nin ¢alismis oldugu deney diizeneginin bir benzeri Sekil 4.1°de gosterilmistir.
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Sekil 4.1: Zeleny Deney Diizenegi.

Elektro iiretim yontemiyle lif iiretimi hakkindaki ilk patent 1934 yilinda Anton
Formhals (US Patent, 1-975-504) tarafindan alinmistir. Formhals’in icadi sivilar
tizerindeki alan kullanimi ile suni ve sentetik filament {iretiminin bir tasarimiydi [29].
Formhals polimer filamentlerinin iiretimi ic¢in elektrostatik kuvvetin kullanildig: bir

sistem gelistirdi. Seliiloz asetatin polimer ¢ozeltisi elektrik alana maruz birakildi.
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Cozelti, seliiloz asetatin etilen glikol de ¢oziinmesiyle hazirlanmistir. Zit kutuplara
sahip elektrotlar arasinda yol alan polimer ¢ozeltisinden filamentler elde edildi.
Elektrotlardan biri ¢6zeltinin igerisine konurken digeri de hareketli toplayicitya monte
edildi. Elektrik yiiklii lifler hareketli plaka iizerinde topland1 (Bakiniz Sekil 4.2). Bu
islem i¢in gerekli gerilim ¢Ozeltinin yapisina baglh idi ve bu yapiy1 ise esas olarak
polimerin molekiiler agirligi ve viskozitesi belirlemekteydi. Kiiciik deliklere sahip
siringalar metal alagimlarin delinmesiyle elde edildi [22]. Siringa ug¢larinin sekilleri
diizensiz akis problemlerini engelleyecek sekilde tasarlandi ve bu uclar uniform,
hafif egimli ve yuvarlak capraz kesitlere sahipti [22]. Formhals patentinde gereken
potansiyel farkin ¢ozeltinin Ozelliklerine bagli oldugunu, bu ozelliklerin ise
polimerin molekiiler agirlig1 ve viskozitesi gibi parametreler oldugunu ifade etmistir.
Potansiyel fark olarak 5-10 kV uygulamistir [11]. 1939’da sistem, siringa ile
toplayic1 arasindaki mesafenin ayarlanabildigi bir sekilde tekrar tasarlandi. Ciinkii
mesafe kisa tutuldugu takdirde ¢oziiciiniin tam olarak buharlasmamasi sebebiyle
lifler birbirlerine ve plakaya yapisma egilimi gostermekteydi. Hareketli toplayici
plaka sayesinde liflerin tamamen kurumasina imkan tamiyacak mesafe

saglanabiliyordu [22].

Disli Tekerlek ve
Cozelti Havuzu

Alici Tekerlek

iplik Yikama Unitesi

iplik Kurutma ve Cekme
Aparati

Sekil 4.2: Formhals Deney Diizenegi [30]
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1940 yilinda Formhals hareketli bir ana tabaka iizerine elektrostatik kuvvetler
vasitasiyla iiretilen polimer lifleri ve ¢coklu polimerden olusmus kompozit lif tiilbenti

ireten bir sistemin patentini aldi [31].

Gladding [22] daha istikrarli bir iiretim yapabilmek amaciyla elektro iiretimi
kullanarak yeni bir sistem gelistirdi. Bu sistemde liflerin toplanmasi icin siirekli bir
konveyor bant kullanildi. Bu bant iki elektrot arasindan gecip, olusan lifleri toplayip

tasimaktaydi. Elektro iiretim i¢in gelistirilen bu sistem Sekil 4.3’de gosterilmistir.
C
? +
OF:

Sekil 4.3: Gladding Deney Diizenegi [22]

1941°de elektrik alan ile ince lif tiretim teknigi Childs tarafindan elektrostatik iiretim

olarak adlandirilmistir [32].

Wilson ve ekibi elektrik alan icerisindeki sabun baloncuklarinin patlama
hareketlerini incelediler. Bu deneyde, sabun baloncugu bir plaka iizerine konulmusg
ve diger bir plaka ilk plakanin biraz uzagma ve listiine gelecek sekilde
yerlestirilmistir. Ustteki plakaya gerilim uygulanmis ve olusan elektrik alanin
arttirilmasiyla baloncugun uzayarak sekil degistirmeye basladigl gozlemlenmistir. Bu

hareketi gosteren baloncuk icin denge denklemleri hesaplanmistir [22].

Macky, caplart 0,085-0,26 cm arasinda degisen su damlalarinin elektrik alan
icerisindeki davraniglarini incelemistir. Elde ettigi sonuclar Wilson’unkine benzerdir.
Bu sonuglara gore; elektrik alan arttirlldifinda su damlast uzamaya baslar ve
kararsizligin olustugu bir sinir degerden sonra filamentler damladan kopmaya baslar

[22].

Vonnegut ve Neubauer 1952 yilinda c¢aplar yaklasik 0,1 mm olan elektrikle yiiklii
damlalar elde etmeyi basardilar. Calismalar1 sonucunda Sekil 4.4’deki elektrostatik

fiskiyeyi tasarladilar.
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Yiksek voltaj

Sekil 4.4: Elektrostatik Fiskiye

Sekil 4.4’deki sistemin c¢alisabilmesi icin suyun doldugu kabin ana kisminin su
seviyesi borununkinden biraz yukarida olmalidir. Bu kaba, yiliksek gerilim
uygulandigr  takdirde borunun ucundan kiiciik damlaciklar  ¢ikacaktir.
Damlaciklardan olusan bu jet eger paralel beyaz 151k demetine maruz birakilirsa
renklendigi goriilecektir ve bu da jeti olusturan damlaciklarin ¢apinin yaklasik 1
mikron oldugu ve damlaciklarin uniform oldugunu ispatlamaktadir. Damlaciklarin

boyutlar1 uygulanan gerilim ile degismektedir [22].

Drozin deneylerinde bir¢ok sivi kullanmis ve bu sivilart da 0 — 12 kV araliginda
yiiksek gerilimlere tabi tutmustur. Uygulanan gerilim diisiik tutuldugunda damlalar
olusurken gerilimin arttirilmasi iizerine damlalar uzamis ve nihayetinde de kararli bir
jet halini almistir. Gerilim arttinlmaya devam edilirse 6nce kiiciik jetler olugsmaya
baslamis ve ardindan ince damlalardan miitesekkil bir bulut, olusan 3 ya da 4 jete
eslik etmistir. Yiiksek voltajlarda ise kiiciik jetler kaybolmus ve yerlerini ¢cok ince

damlaciklar1 barindiran bir damlacik bulutuna birakmustir [22].

Wachtel ve ekibi elektrostatik yontemi kullanarak emiilsiyon parcaciklarin
hazirladilar. Bu yontemle yagin su icinde mono-dispers bir emiilsiyonu elde edilmis

oldu. Elde edilen damlacik parcaciklarinin ¢aplari 0,5 ila 1,6 mikron arasinda idi [22].

1960’lh1 yillarda Taylor tarafindan yapilan cesitli calismalarda, elektriklenmis
stvilarin temel teorik prensipleri aciklanmistir [33]. Bu calismalardan bir tanesinde,
iki sivi arasindaki koni ara yiiziin elektrik alan icerisinde dengede oldugu
gosterilmistir [20]. Elektrik alan etkisi altinda sivi yiizeyi yiiklenir ve karsilikli
yiiklerin birbirlerini itmesi ile dis bir kuvvet olusur. Esik degerini gectikten sonra
elektrostatik kuvvetle, sivi damlacigi bir koni seklini alir ve fazla yiikler koninin
ucunda olusan yiiklenmis jetten disart ¢ikar. Taylor, elektriksel kuvvetin yiizey

gerilimine esit oldugu bu kritik noktada koni olustugunu ve bu koninin yarim agisini
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49.3° olarak tahmin etmistir. Bu tahminleri yaptig1 deneylerle uygunluk gostermistir
[11]. Taylor’in deney diizenegi Sekil 4.5’de verilmistir.

Metal Plaka
Y

| ! —

SuHames1

Yarmun Kine

Damla Yitksek Giig
Metal Tiip Baynag
T

Sekil 4.5: Taylor Deney Diizenegi [30]

Taylor tarafindan gelistirilen teoride [30], bir elektrik alan i¢indeki viskoz damladan
ince liflerin olusmasi, elektriksel kuvvetler tarafindan yiiklenen sivi yiizeyindeki
maksimum karasizliktan dolayr gerceklestigi aciklanmistir. Yiiksek voltajlarda
kiiresel bir damla olusur ve kritik noktada viskoz damlanin yarikiiresel sekli
bozularak jet olusumundan 6nce koni seklini alir (Sekil 4.6.). Koni ucundan taban
cizgisi arasinda o ~ 50 derecede yar1 dikey aci vardir (Sekil 4.7.). Elektriksel
kuvvetlerin etkisi altinda, viskoz akigkanin yiizey kivrimligi degisir. Bu sirada yiizey

gerilimi elektriksel kuvvetlere kars1 koyan tek kuvvettir.

Kilcal boru
Polimer Cézeltisi

Taylor Konisi

Yiikli Jet

E_lr Rasgele Halde Nanolifler

Sekil 4.6: Taylor Konisi Olusumu ve Liflerin Dagilimi
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Maksimum kararsizlik halindeki kritik voltaj (V.) degerinin denklemi, Taylor
tarafindan 1969°da verilmistir [30].

Ve? =4H?/L7 )*(In( 2L/R)—15 )*(1.3zRT)*( 0.09 ) 4.2)

Burada;

H: elektrodlar aras1 mesafe (cm),
L: kilcal borunun uzunlugu (cm),
R: kilcal borunun yar1 ¢ap1 (cm) ve
T: yiizey gerilimi (dyne/cm) dir.

Jet icindeki akis alani, jet ekseni boyunca uzunlamasina (extensional) bileskeye sahip
bir hiz degisimi (gradient) gibi olacaktir. Uzunlamasina hiz degisimi (ikinci tiir
karasizliktan kaynaklanan benzer yiiklerin birbirini itmesi) ¢ok ince lif olusumu ve
polimer zincirlerinin uzamasmnda ¢ok verimli olarak bilinir. Bunun yaninda,
elektrostatik uzamaya sebep olan uygulanan voltajin artmasiyla liflerin cap1 azalir

[30].
E:

% Smi damlas ;

¥ p
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Sekil 4.7: Taylor Konisinde Olusan Yar1 Konik Acisi

Hendricks ve Schneider [22] iletken bir damlacik i¢in yiizey gerilimi ve elektrik
kuvvetin etkisindeki denge durumunu hesaplamistir. Kritik voltaj degeri igin bir

formiil gelistirmislerdir. Elde edilen sonuglar Taylor’un hesaplari ile ortiismektedir.

V =300+ 207TR 4.3)

1966°da Simons, elektro liretim i¢in yeni bir sistem gelistirdi ve patentini aldi. Bu

deneyde kullanilan iki elektrottan pozitif yiiklii olan ¢6zeltinin icine batirilirken
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digeri de toplayici plakaya yapistirildi. Lifleri iireten sistem ve liflerin {izerinde
toplandig1 plaka Sekil 4.8’de gosterilmistir. Bu yontemle cok hafif ve ince nonwoven
yapilar elde edilmistir. Kullanilan c¢ozeltiler ise, methyl ethyl ketone icerisinde
poliliretan ve methylene chloride igerisinde polikarbonattir. Ulasilan sonuclar ise
sOyledir; diisiik viskoziteli ¢ozeltiler daha kisa ve ince lifler iiretirken daha yiiksek

viskoziteye sahip ¢ozeltilerden daha siirekli lifler elde edilmektedir [34].

l--—-
i

Sekil 4.8: Simons Deney Diizenegi

1964’te Doyle’un [22] gozlemlerine gore; elektrik kuvveti belirli bir sinir degere
ulastig1 anda solvent molekiilleri elektrikle yiiklii damlaciktan buharlasarak uzaklagsir
ve damlacik iizerindeki yiizey yilk yogunlugu arttigi i¢in damlacig parcalara
ayrismaya baslar. Bu ayrisma yiiklii damlacigin ¢ok sayida kiiciik damlaciklara

boliinmesi seklinde vuku bulur.

1968’de Erin ve arkadaslari[22], caplart 90 ila 150 um arasinda degisen uniform

yapidaki yiiklii sodyum nitrit parcaciklar elde ettiler.

1971’de Baumgarten[34] elektro-iiretim yontemiyle akrilik polimerinden 0.05-1.1
pum caplarinda, siirekli bir sekilde, lifler {ireten bir cihaz gelistirmistir.
Dimetilformamid igerisinde ¢oziilmiis poliakrilonitril polimeri elektro-iiretime tabi
tutulmus ve ¢ozeltiye 5 — 20 kV arasinda gerilim uygulanmistir. Bu deneyde, lif

cap1, cozelti viskozitesi, jet uzunlugu, debi ve ortam gazi arasindaki iliskiler
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incelenmistir. Lif capimin ¢ozelti viskozitesiyle ve jet uzunlugu ile dogru orantili
oldugu anlasilmaktadir. Jet uzunlugu ise, jetin olusmaya basladig1 yer olan damla ucu
ile kararsiz dalgalanmanin basladigi nokta arasindaki mesafe olarak tanimlanabilir.
Debinin lif ¢apina etkisi kiigiiktiir. Ortam gazinin etkisi ise nem oranina baglidir.
Kuru havada damlacik kurumaya meyilli iken nemli havada %12,5’luk derisime
sahip cozeltiden elde edilen lifler tamamen kurumaz ve toplama plakas: lizerinde

birbirlerine karisirlar.

Helyum ortaminda deney yapilirsa akis baslayamayacaktir. Ciinkii akisin
baslayabilmesi i¢cin gerekli gerilim degerleri 2500 Volttan baslamaktadir. Ayrica,
Baumgarten elektro iiretimdeki hizin 275-380 m/sn hizlarina ulastigini ki bu hizlarin

havadaki ses hizina yakin degerler oldugunu belirtmistir [22].

1970’lerin sonuna dogru Baumgarten, PE ve PP eriyigi ve parafin icinde PP
cozeltisini kullanmistir. Bu gosteriyor ki elektrostatik iiretim yontemiyle damlaciklar
yerine ince liflerde olusabilmektedir [24]. Baumgarten Dupont’ta calisirken elektro
tiretim yontemiyle iiretilen akrilik liflerinin olusumunu yiiksek hizda fotograflama

teknigi ile goriintiileme islemini (Sekil 4.9) yapmustir [30,35].
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Sekil 4.9: Baumgarten Deney Diizenegi
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Baumgarten, elektro iiretim isleminde jetin capinin belli bir elektrik alan giiciinde
minimuma ulastigin1 ve elektrik alan giiciiniin artmasiyla jet ¢apinin da arttigini
gostermistir. Bunun sebebi olarak ise kilcal boru ucundaki polimer besleme oraninin
elektrik alan giiciiniin artmasiyla arttigi olarak ifade etmistir. Yani elektrik alan
giicliniin artmasi elektrostatik kuvvetleri artirir ve bu da daha kiiciik capli lifler iiretir.
Ancak kilcal boru icinden daha fazla malzeme cekilir ve bdylece besleme orani

artmis olur [36].

1977°de Martin ve ekibi [30] elektro iiretim yoluyla organik polimerlerin lif aginm
elde ettiler. Boylece Martin ve ekibi fibrilli tiilbenti icat etmis oldular. Iki veya iic
boyutlu organik malzemelerin liflerinden olusan tibbi malzemelerde kullanilmak
tizere elektro iiretim yontemiyle lif ag1 olusturmuslardir. Kullandiklar1 organik
malzemeler PTFE siispansiyonu, poliiiretanlar, polivinilalkol, polivinilpirolidon ve
polietilenoksitdir. Siv1 ¢ozeltileri topraklanmis siringa ucuna beslenerek elektrostatik
yontemle lif aglar1 tiretmislerdir. Bu islemde giic kaynag: hareketli tasiyici kayislar
ile metal igne arasina uygun bir mesafede konulmustur. Burada kayis sistemi iletken
degildir ve lifler bu kayislara toplanir. Potansiyel fark olarak 20 kV kullanilmis ve
toplayici ile hareketli bant arasindaki mesafe 5-35 cm arasinda degismektedir (Sekil
4.10). Uretilen ag, sarg1 bezi olarak kullanilabiliyordu. Uretilen agin ¢ok ince ve
kiiciik liflerden yapilmis olmasi pek c¢ok avantaj sagliyordu. Mesela, ag ¢ok ince
bosluklara sahipti ve yiiksek bir yiizey alani olusturuyordu. Eger bu sargi 1slanabilir
bir polimerden yapildig: takdirde, yaradan disar1 ¢ikan kan ya da serum sargiya niifuz
ederken kolayca pihtilagir ve cok sayidaki ince yarik sayesinde sarginin yiizey
alaninin da yiiksek olmasi ile bu pihtilasma kolay bir sekilde gerceklesmisti. Bu
sargilar yara yiizeyi ile atmosfer arasinda yeterli oksijen ve su buhar1 gecisini
saglayacak derecede delikli yapiya sahiptir. Ayrica, sargilarin altina veya {istiine

antiseptik ya da yarayi iyilestirecek takviye malzeme yiizeyleri konulabilir [22].
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Sekil 4.10: Martin Deney Diizenegi [30]

1978’de Simm ve ekibi elektro-iiretim ile elde ettikleri lifleri hava filtresinde
kullanmislardir. Tekstil makinalarinda liflerin kullanilmasiyla elde edilen havlar bir
gaz akisinda mevcut olan tozlarin filtrelenmesinde kullanilmistir. Filtrasyon
verimliligi ise lif capina ve gozenek oranina baghdir. Filtrelemedeki bir diger 6nemli
husus ise liflerin sahip oldugu elektriksel yiiklerin yine yiiklii toz pargaciklarini
cekebilme kabiliyetidir. Ciinkii yiiklii tozlarin yine yiikli lifler tizerine yapismasi
beklenmektedir. Liflerin havlar yapilirken siirtiinme ile elektriklenmesi saglanir. Bu
anlatilan sistemin daha yiiksek verimlilige sahip olmasi istenirse; daha ince lifler
kullanilmali ve liflerin sahip oldugu yiikler daha stabil hale getirilmelidir. Klasik
tiretim metotlarinda genelde 10-20 mikron aras1 lifler elde edilmektedir.
Deneylerinde Simm’in amaci, elektrik yiiklerini kullanarak ¢ok ince lifler elde edip
bunlart havlara yerlestirmek idi. Hav olarak kullanilacak liflerin eldesi igin
deneylerde kullanilan su c¢ozeltiler; polistren-metilenklorit, polikarbonat-
metilenklorit ve poliakrilonitril-dimetilformamid olarak belirlenmistir. Elektro iiretim
ile tiretilen liflerin filtrasyonda hav olarak kullanilmasiyla 0,5 mikron boyutlara sahip
parcaciklar filtre edilebilmistir [22,11]. Simm’in deney diizenegi de Sekil 4.11°de

gosterilmistir.
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Sekil 4.11: Simm Deney Diizenegi [30]

1980°de Fine ve Tora iist kismi agik bir kabin i¢ine polimer yerlestirdiler ve elektro

tiretim islemini Sekil 4.12°deki gibi gergeklestirip patentini almislardir.

Q____ O
\ 7 +

Sekil 4.12: Fine ve Tora’nin Deney Diizenegi [22]

Yapilmis olan bir baska calismada, termoplastik elastomerik poliiiretan polimeri
ucucu bir ¢oziiciiniin (tetrahidrofuran) icinde ¢oziilerek bir kabin icine beslenmis ve
merkezkag kuvveti sayesinde kabin kenarlarina dogru yayilmistir. Kaba elektrik
gerilimi uygulandiginda c¢ozelti yiizeyinde bir elektrik alan olusur ve kabin
kenarlarindaki polimer kisimlarindan jetler olusmaya baglar. Kabin iizerinde ki bant
ise belirli bir hizda ilerlemektedir. Bandin aliiminyum bir film ile kaplanmis
olmasinin yaninda polimere etki eden merkezka¢ ve elektrik kuvvetleri sayesinde

jetler halinde banda yapisan lifler elde edilmistir [22, 30].

1981’de Lorrand ve Manley [37-39], poletilen ve polipropilen gibi c¢abuk
kristallesebilen termoplastik polimerlerin elektrik alan kuvvetleri altinda ¢ekimi ile

bu polimerlerin siirekli lif eldesi iizerine c¢alismislardir. Bu iiretim deneyinde
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kullanilan malzemeler ise MFI degeri 2 olan polietilen ve MFI degeri 0,5 olan
polipropilendir. Cogu denemelerde polimerler eriyik halinde kullanilmis fakat

polietilen bazen parafinde ¢oziilerek ¢ozelti halinde kullanilmistir [37-39].
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Sekil 4.13: Lorrando ve Manley Deney Diizenegi

Sekil 4.13‘de termoplastik polimerlerden lif iiretim sisteminin diizenegi

goriilmektedir. Sekildeki kisimlar;
1. Dikey silindirik hazne,
2. Silindirik haznenin ¢elikten yapilmis duvarlari,
3. Duvarn etrafi iyi bir 1s1 iletkenligi icin aliiminyum ile sarilmis,
4. Elektrikli 1s1tici,
5. Elektrikli 1s1tic1 etrafinda sarili asbestos ceket,
6. Haznenin i¢inde sicaklig1 6lgmek ve kontrol etmek amagh termokuple,
7. Haznenin alt ucu,
8. Cikarilabilir paslanmaz ¢elik diize,

9. Diize ucu,
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10. Aparatin altinin 1sica yalitilmasi i¢in asbestos kaplama,
11. Eriyige basing saglamak i¢in gereken piston,

12. Hava silindiri,

13. Metal plaka,

14. Polimer akis deligi (aperture),

15. Elektrik iletmeyen kol,

16. Mesafe ayari i¢in dikey olarak ayarlanan donen mil.

Elektrik baglantilar1 diize ile metal plaka arasina yapilmistir. Bu deneyde DC giic
kaynagi kullanilmistir. Uygulanan voltaj asilt duran sivinin iistesinden gelerek eriyik
polimerinden jet elde etmek icin yeterince fazladir (10-23kV) maksimum voltaj kisa
mesafede elektriksel yiik bosalmasina neden olacagindan sinirlandirilmistir. Aradaki
mesafe 1-3 cm arasinda degismektedir. Pratikte uygulana gerilimler 3-8 kV

arasindadir [37-39].

Islem de hazne polimer ile doldurulup yeterli sicakliga cikarilmistir. Denge
saglandiginda piston hareket ederek diizenin ucunda yarim kiire seklinde durmasi
gereken s1v1 icin basin¢ uygulanmaktadir. Bu sirada diize ucu ile metal plaka arasina
yeterli potansiyel uygulanir. Potansiyelin kademeli olarak yiikseltilmesiyle damla
deformasyona ugrayarak koni seklini almaya baglar ve elektrik alan yoniinde uzar.
Kritik voltaj degerine ulastiginda, statik denge bozularak polimer eriyigi koni
ucundan ince bir jet halinde ¢ekilmeye baslar. Diizenin ¢ikisindan kisa bir mesafe de
polimerin kristallesmesi olur ve siirekli lif olusur. Lif delikten gecerek donen bir

bobine sarilir [37-39].

Tablo 4.1: Polimer Sicaklilar1 ve Diize Caplar1

Polimer Sicaklik Diize capi
Parafinde polietilen 100°C I mm
Polietilen 200-220°C 2,2 mm
Polipropilen 220-240°C 2,2 mm

Bu yontemle elde edilen liflerin yapisi ¢cekimsiz ya da az oryantasyonlu poliolefin
liflerinin yapisina benzer, yani klasik iiretim metotlariyla iretilen liflerle aym
ozellikler saglanmis olur. Manley calismalarinda gerilimin lif capimna etkisini de

gostermistir. Hem polietilen hem de polipropilen lifleri incelendiginde elektrik alanin
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artmastyla lif capinin azaldigi gézlemlenmistir. 220°C’de sarimsiz iiretilen liflerin
caplari 200°C’dekilere nazaran daha kiigiiktiir. Uretimde mekanik sarimin
kullanildig1 islemlerde elde edilen liflerin caplari da sarimsizlara gore daha kiigiiktiir.
Siringa ucundaki deligin capinin etkisi ise bu islemde onemsenmeyecek derecede
azdir. Lif cap1 genel anlamda uygulanan elektrik alana, ortam sicakligina ve eriyigin
viskozitesine baglidir. Lif oOzellikleri X-151m1 difraksiyonu ve mekanik testlerle
karakterize edilmistir. Uretilen liflerin X-151m diizenleri gostermistir ki, uygulanan
elektrik alan ve sarim hiz1 arttirildigi takdirde lif icindeki halkali yapilar kismi bir
cekimle yay yapilarina doniismiistiir. Boylece, hafif de olsa lif eksenine gore bir

oryantasyon saglanmis ve baslangi¢c modiiliiniin altinda degerler elde edilmistir [30].

1982 de Bornat [30], bir silindir iizerine takilip sokiilebilir bir tabaka sarmistir ve bu
mekanizmayi elektro iiretimde kullanmustir. Sekil 4.14°de bu sistem gosterilmistir.
Bu sistemde de ana siirecler dncekilerle aymidir. Bornat, bu islemde poliiiretanin
kullanilmasiyla elde edilen tiip yapilarinin suni kan damari ve idrar kanali olarak
kullanilabilecegini iddia etmistir. Elektro {iretim yonteminin kullanilarak suni

vaskiiler doku nakli yapilarinin elde edildigi baska patentler de vardir.

Boru seklinde
Katmanlar

Lif olusturan Malzeme ve
Siringa
Sarici

Sekil 4.14: Bornat Deney Diizenegi [30]

Bornat’in deneylerinde kullandigi malzemeler biyolojik bakimdan kabul edilebilir
polimer maddeleridir. Bunlar; poliiiretanlar, politetrafloretilen, termoplastik olan
polimerlerden poliamidler, poliakrilonitril, suda c¢oziinebilen polimerlerden
polivinilalkol, polivivilprolidon ve polietilenoksittir [30]. Ayrica Bornat 1982 ve
1987 yillarinda birer patent almistir [30].
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1985 yilinda How poliiiretandan sentetik damar iiretimi i¢in bir proses tanimlamis ve
patentini almistir [30]. Sistemin ¢alisma prensibi (Sekil 4.15) onceki calismalara
benzemektedir. Diger sistemlerden ayrilan 6zelligi, toplayici silindir iizerine negatif
12 kV lik bir potansiyel uygulanarak 2000 ila 20000 rpm doniis hiziyla donmesidir.

Bu damarin tek yonde kuvvet tasima 6zelligini (anizotropi) kazandirmaktadir.
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Sekil 4.15: How Deney Diizenegi [30]

1990’lh yillarin ortalarina dogru Reneker ve grubunun [23,25,27] elektro iiretim
islemi iizerine calismaya baslamasiyla bir ¢ok arastirmaci da bu konu iizerine
yogunlasti. Bu tarihten sonra yayinlanan makaleler ve tezler giderek artti ve bu
konuyla ilgili Sci-Finder arastirma veri tabaninda 2004 Hazirana kadar yayinlanan
yayinlarin sayisin1 ve yillarin1 veren grafik Kataphinan [20] tarafindan hazirlanmig

ve Sekil 4.16’da gosterilmistir.

33



Elektrospinning Yillara Yayin Sayisi grafigi
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Sekil 4.16: Elektro Uretim islemi Hakkinda Diinyada Yapilan Bilimsel Yayinlarin
Yillara Gore Degisimi [20]
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5. ELEKTRO URETIM YONTEMI iLE NANOLIF URETIMi

5.1 Elektro Uretim Yontemi

Polimer esasli nanoliflerin iiretimi icin en etkin yontem electrospinning (elektro
tiretim) yontemidir. Elektro iiretim, akiskanlar dinamigi, polimer kimyasi, temel
fizik, elektrik fizigi, makine ve tekstil miithendisligi disiplinlerini barindiran multi
disipliner bir yontemdir. Elektro iiretim yontemi i¢in gerekli deney diizenegi (Sekil

5.1) temel olarak énemli {i¢ ana par¢adan olugmaktadir.

Besleme (nitesi

Toplayic

& &
/

Yiksek Volta] Gig
Kaynad

Sekil 5.1: Basit bir elektro iiretim diizenegi
1. Yiiksek voltaj gii¢ kaynagi,
2. Besleme iinitesi (siringa, metal igne v.b.),
3. Toplayici (iletken plaka, doner silindir v.b.).

Bu teknikte, polimer uygun bir ¢oziiciide ¢oziiliir veya 1s1 ile eritilir, ucunda kiigiik
bir delik bulunan cam bir pipetin veya siringanin igine yerlestirilir. Daha sonra

polimer cozeltisi/eriyigi ile pipetin agik ucunun karsisindaki bir toplayici levha
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arasima 50 kV’a kadar gerilim uygulanir. Besleyici iinitedeki ignenin ucunda asili
durumda duran polimer damlas1 kritik bir voltaj degerine kadar, yiizey geriliminin
uyguladig1 kuvvetlerden dolayi, kiiresel bir bicimde bulunur. Uygulanan potansiyel
fark bir esik degerine ulastifit anda, elektrostatik kuvvetler yiizey gerilimi
kuvvetlerine esitlenir. Bu noktada polimer damlasi sekil degistirerek koni bi¢imini
alir. Bu koniye Taylor konisi denir. Sekil 5.2’de polimer damlasinin artan voltaj
etkisiyle yar kiiresel damladan (a), Taylor konisine gecisi (b,c), Taylor konisindeki
sekli (d) ve Taylor konisinden bir jet halinde cikisi verilmistir. Taylor’in [40] koni
izerine yaptig1 calismada buldugu kritik voltaj degerindeki yar1 koni agis1 49.3°dir.

Sekil 5.2: Kilcal Boru Ucundaki Damlanin ilerleyerek Artan Voltaj Etkisiyle
Taylor Konisi ve Jet Olusumu (a) 110° (b) 107° (c) 104° (d) 100°
[37-39]

Polimer damlas1 Taylor konisi halini aldiktan sonra voltajdaki cok kiiciik bir artisla
birlikte koni ucundan bir jet figkirir (e). Jet toplayici levha ile metal igne ucu arasinda
ilerlerken farkli yollar izler. Yiiklenen jet Taylor konisinden ¢iktiktan sonra belli bir
mesafede kararli bir sekilde hareket eder. Daha sonra jette kararsizlik hali belirir.
Kullanilan polimerin ¢ozeltisi veya eriyiginin Ozelligine ve sistem degiskenlerine
bagh olarak degisebilen ii¢c kararsizlik hali mevcuttur. Jet bu kararsizlik hallerinden
sadece birini gosterebilecegi gibi ii¢ kararsizlik halini de gosterebilir [41]. Bu

kararsizlik halleri; (i) klasik Rayleigh karasizligi, (ii) Eksenel simetrik elektrik alan
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akimlanmasi, (iii) Whipping karasizligi olarak Shin [41] ve arkadaslar1 tarafindan

aciklanmis ve matematiksel olarak modellenmistir.

Elektro iiretim isleminde en ¢ok goriinen kararsizlik hali whippingdir. Whipping
olusumunun nedeni, jet yiizeyindeki yliklerin karsilikli olarak birbirlerini itmesi ile
meydana gelen ve yiiklerin bir arada olamamalarindan dolay1 jette merkezden radyal
bir sekilde tork olusmasidir. Jet toplayici plakaya yaklastiginda ise ana jetten ayrilan
kiiciik jetler meydana gelir. Bu kii¢iik jetlerin olugsmasinin nedeni ise radyal yiiklerin
birbirini itmesi sonucu ana jetten ayrilmasi olarak izah edilmistir [42]. Jet yeterince
inceldiginde ve viskoelastik kuvvetler yeterince soniimlendiginde yeni whipping
karasizliklart olusur. Bu karasizlik haline ikinci whipping karasizligi denir. Bu olay

Sekil 5.3 de gosterilmistir.

¥ Asladaka
Damla
e
il B
I
{ e
:fk__ﬂh_;_ e Whipping
AT = . Eararsizhé
e
I\ o a—— e -
; A
=
Topraklanims Tkinei Whipping
Toplavic Plaka Kararsizhi

Sekil 5.3: Elektro Uretimde Whipping Kararsizlign ve Taylor Konisi

Elektrik alan ic¢inde yiiklenmis polimer sivi jetinin modellenmesi asagidaki

boliimlerde detayli bir sekilde anlatilmaktadir [22,25].
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Elektro iiretim islemini ilgilendiren iki kuvvet dengesi mevcuttur. Ilki prosesin
siirdiiriilmesi i¢in gerekli olan kuvvet sistemi, ikincisi ise iglemin 6niinde engel teskil
eden kuvvet sistemidir. 11k kuvvet sistemi, damlanin kararliligin1 bozarak damlanin
deformasyona ugrayip, damladan ince bir jet olusmasina yardim eder. Ikinci kuvvet
sistemi ise sivinin uzaylp akmasina engel olarak damlay1 sabitleme egilimine

suriikler.

Sekil 5.4’de polimer sivisinin elektrik alan icinde modellemesi goriinmektedir.
Polimer sivisinin lineer bir parcasti A ve B boncuklarinin dizilimi ile
gosterilmektedir. Her parcacigin (boncuk) bir e elektrik yiikii bir m kiitlesi
mevcuttur. Bu pargacik iki paralel plaka arasinda Vo’lik bir potansiyel fark olacak

sekilde tutulmaktadir. Elektrik alan etkisi altinda B parcacigina bes farkli kuvvet etki

etmektedir;
! Jet Eksem
LA
B \
AN
f AN
{ F \\
\\
v F; N
/
7
/
F /s
/
/
/
/

Sekil 5.4: Elektrik Alan icinde Yiiklenmis Polimer Siv1 Jetinin Modellenmesi
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1. Dis elektrik alan icindeki elektrik kuvveti: Bu kuvvet plakadan gelen
yiiklerden etkilenen her bir boncuga etki eden kuvvettir. Polimer jeti
toplayiciya dogru F=e*E=(e*Vo/h) kuvveti ile hareket ettirilir. Burada; &
damla ile toplayic1 arasindaki mesafedir. Elektro iiretim islemini siirdiiren de
bu kuvvettir.

2. A parcacigindan gelen Coulomb itme kuvveti (Fc): Bu kuvvet A
parcacigindan B ye etki eden Coulomb itme kuvvetidir. Degeri ise
Fc=e?/17dir. Burada; [ iki parcacik arasindaki mesafedir. Bu kuvvet
parcaciklarin birbirini itmesini saglayarak jetin uzamasini saglar ve elektro
tiretim islemindeki diger ana kuvvettir.

3. Yiizey gerilimi kuvveti (Fcap): Bu kuvvet damlay1 ve jeti sabitlemek isteyen
kuvvet olup jetin uzamasini engeller ve yiizey geriliminden gelen toplam
kuvvet Fcap=naa ‘dir. a ise ylizey gerilimidir.

4. Viskoelastik kuvvet (Fve): Bu kuvvet polimer jetinin uzamasina ve akmasina

engel olur. Gerilme kuvveti, ¢ B parcaciginin A pargacigina dogru

d—5 = Gﬁ —EG iter. Burada; t zaman, G elastiklik modiilii, p de polimerin
dt ldt  u
viskozitesidir.

Sonucta B ye etki eden net kuvvet Fve =cna? dir. Burada; a jetin yaricapidir.
5. Yercekimi kuvveti (Fg): birim uzunluga diisen yercekimi kuvveti
Fg=pgna?dir. Burada; p stvinin yogunlugu, g ise yercekimi ivmesidir.

Sonucta B parcacigina etki eden toplam kuvvet;

Ft=Fo+Fc+Fve+Fcap+Fg= -m (dl/dt?) (5.1)

Gecmiste whipping olayi, ¢ogu arastirmaci tarafindan gozlemlenemediginden dolay1
jetlerin pargalanarak toplayiciya dogru ilerleyip boylelikle nanoliflerin olustugunu
ifade edilmistir. Esasinda whipping olay1r ¢ok hizli gerceklestigi i¢in yiiksek hizli
fotograflama teknigi olmaksizin gézlemlenemez. Sekil 5.5’de ayni olayin hem 25 fps
(frame per second: saniyede cekilen resim sayis1) hem de 4000 fps’de cekilmis

fotograflar1 gosterilmis olup, fark agikca ortaya ¢cikmistir [43].
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{a} {b)

Sekil 5.5: a) 25 fps’daki Whipping Olayinin Fotografi b) 4000 fps’da Whipping
Olayinin Fotografi [43]

Diizeden ¢ikan jet birinci ve ikinci whipping karasizlik bolgelerinden sonra lifler
toplayic1 plaka iizerine rasgele bir sekilde nonwoven olarak toplanirlar. Toplayici
levhada olusan agimsi yiizeyde caplart 3 nm’den 1 mikronun iizerindeki degerlere
kadar degisen lifler bulunabilmektedir. Reneker [44] tarafindan iiretilmesi basarilan 3
nm ¢apl liflerin kesitinde yalnizca 40 molekiil bulundugu gozlenmistir. Bu sayinin
yarisi zaten lifin dis ¢eperini olusturmaktadir [44]. Elektro iiretim prosesi ile elde

edilmis lifler elektrostatik olarak yiiklenmis olabilirler veya yiik iiretebilirler [3].

Nanolifin azalan capi, 0zgiil ylizey alam1 dogrultusunda biiyiikk artislara neden
olmustur. Hatta 1 gram polimerden 600 m? alan olusturmak miimkiin hale gelmistir.
Konvansiyonel sistemlerle iiretilen iiriinlerde ise 1 m?/g civarindadir. Sekil 5.6’da
nanoliflerle konvensiyonel yollarla yapilan iiriinlerin ¢ap-ylizey alan iligkileri

verilmistir [44].

T -5 B | -1 1
10 10 10 10 10
10000 gorrm e srm— e -
— 1000}  |Geleneksel
= i [
é 100 I_ ikrolifler i jivari
— E il | —— E
E L
R
= ; B —— ]
] i Elektro-rstim | i
= - lifleri arahd E

A r tek karbon nanotlpd Insan sagi

3 apl .

.0
0001 0.01 0 1 10 100

Lif capi {mikronmetre)

Sekil 5.6: Lif Capinin Yiizey Alana Etkisi
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Toplayici levhaya toplanan nanoliflerin karakterizasyonlar1 ve morfolojileri taramali
elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak incelenmektedir. Elektro iiretim
yonteminde kullanilan polimerlerin ayrintili listesi Ek A’da Tablo A.1 ve Tablo A.2

olarak verilmistir. Baz1 SEM goriintiileri Tablo 5.1°de ortalama ¢aplari ile verilmistir.

Tablo 5.1: Baz1 Polimerlerden Olusan Nanoliflerin SEM Goriintiileri

Polimer Adi ve Ortalama | Sem Goriintiisii

Cap (nm)

Polibenzimidazol-250
[45]

X50710015020

peag,. 28Ky -m,zaa ' 4

Kitin-165 [46] e T

Polipropilen 2500-3500

[47]
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Tablo 5.1: Baz1 Polimerlerden Olusan Nanoliflerin SEM Goriintiileri (Devami)

Polivinilalkol-400 [125]

Poliakrilonitril-glimiis

parcaciklar1 [36]
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6. ELEKTRO URETIM YONTEMINDE KULLANILAN DUZENEKLER

Elektro iiretim yontemiyle lif olusturma metodunda, farkli kombinasyonlar ve
konfigiirasyonlar iceren degisik diizenekler, istenilen sonuglara bagli olarak
kullanilabilmektedir. Bu modifikasyonlarin igerisinde besleme iinitesinden,
uygulanan voltajin dogru akim mi yoksa alternatif akim mi1 oldugu ve toplayici
iinitenin degismesine kadar bir¢ok farkli diizenekler gelistirilmistir. Uretim
sisteminin endiistriyel basar1 saglamasi, iiretilen liflerin belli bir oryantasyon ve dis
etkilere kars1 dayanikli olmasina ve istenilen farkli amagclar igin gelistirilmis
diizeneklere baglidir. Bu bolim kapsaminda 1990’l1 yillardan sonra kullanilan

diizenek modifikasyonlar ele alinacaktir.

6.1 Besleme Unitesindeki Modifikasyonlar

He [48] ve arkadaslarinin gelistirmis olduklar elektro iiretim diizeneginde besleme
tinitesi icerisindeki polimer ¢ozeltisine titresim uygulanarak polimer c¢ozeltisinin
veya erlyiginin viskozitesi dramatik bir sekilde diisiiriilmiistiir. Boyleye diize
ucundan jetin ¢ikisi icin gerekli olan voltaj degeri de diisiiriilmiistiir. Sekil 6.1°den de
goriilecegi iizere bir diize yerine bir cok diize kullanilmistir. Bu da iiretim hizim
arttirmaktadir [6]. Burada titresim teknolojisinin ana avantajlar1 viskozitenin diisiisii

ve frekansa bagli olarak kontrol edilebilir jet uzunlugudur.

Piezoelektrik
transfer Ultrasonic
jeneratér

Polimer s i I_ -I

Cozeltisi N

Diizeler | Guc kaynagi

J-\._
Ll p——— =

Fy P

+

Sekil 6.1: Titresimli Besleme Unitesi Olan Elektro Uretim Deney Diizenegi [48]
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Sun ve arkadaslarinin [49] 0Oz-kabuk polimer nanolif yapmak igin gelistirmis

olduklar1 polimer ¢ozeltisi besleme iinitesi Sekil 6.2°de gosterilmistir.

Elektrod
ﬁ"f—

Ic Hazne icin
Hava Basinci

“

Kaucguk Bant

e

Dis Hazne icin
Hava Basinci

ic ve Dis Polimer

Cozeltileri
Dis hazne ic Hazne
cikisi cikisi

Sekil 6.2: Oz-kabuk Polimer Nanolifi Uretimi icin Gelistirilen Besleme Unitesi [49]

Sekil 6.2°deki besleme iinitesinde 0z ve kabuk polimerleri ayn1 olabilecegi gibi farkl
konsantrasyon ve farkli tipte polimerlerde olabilmektedir. Sun ve arkadaslar
polietilen oksit polimeri ile calismis olup, konsantrasyonlar1 farkli PEO
kullanmuslardir. Oz polimeri PDT, kabuk polimeride PEO olan lifler de yapmislar ve
oziin cap1 150nm olurken kabuk 1000nm civarlarinda olmustur. Uretmis olduklari

ozii PSU, kabugu PEO olan lifin sekli Sekil 6.3’de verilmistir.

. 6Onm

. _ddnm

Sekil 6.3: Oz-kabuk Polimer Lifinin SEM’de Cekilmis Goriintiisii.

Yine Sun ve arkadaslarinin i¢i bos nanolif yapmak icin gelistirdikleri besleme iinitesi

yukarida bahsedilen iiniteye benzemekle birlikte sematik goriiniisii Sekil 6.4’de
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verilmistir. Bu diizenegi bagka arastirmacilar da kendi polimerlerini isleyerek

kullanmislardir [50-53].

Al B

PVPITI(OiPr)
}
Plastilk ....'_.I.'ag
sinnga
— 200 nm
Metal ifjne
C \

cam boru / 5 e
g5 eksenli g — 100 nm

toplayic E_
— 500 nm

Sekil 6.4: A) ici Bos Nanolif Yapmak i¢in Gelistirilen Diizenek ve Besleme Unitesi
B-C) Bu Diizenekten Yapilan Ici Bos Nanoliflerin SEM Goriintiileri [54]

Ding ve arkadaglarmin [55] biyolojik olarak bozunabilen nanofibrilli yapida
nonwoven tiilbent yapmak icin gelistirdikleri, birden fazla jetin olusabilecegi coklu
siringa sistemi, bir bagka farkli besleme iinitesini gostermektedir (Sekil 6.5). Aymi

zamanda Tsai de [56] buna benzer bir diizenek kullanmustir.

Sekil 6.5: Ding ve Arkadaslar1 [55] Tarafindan Gelistirilen Coklu Besleme Uniteli
Elektro Uretim Diizenegi

Bir bagka farkli besleme iinitesi ise eriyikten elektrospinning yapmak icin var olan

ekstruder sistemini kullanmak ve diizeden cikan eriyik polimeri yiiksek voltaj
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etkisinde incelterek nanolif yapmaktir. Lyons 2004’te yayinladigi makalesinde [47]
ve tezinde [57] bu diizenegini Sekil 6.6’daki gibi gdstermistir.

Palimer Besleme

lzitma Bilgeleri

Sekil 6.6: Eriyikten Elektro Uretim Diizenegi ve Ekstriider Besleme Unitesi [47]

Lyons tezinde genel kabul gormiis olanin tersine katot ucu toplayiciya ve anot kismi

yada topragi ekstruder diizesine baglamistir [47,57].

Elektro iiretim isleminin iiretim kapasitesini arttirmak icin bir ¢cok arastirmaci cesitli
yollar izlemistir. Bunlardan birisi olan Theron [58] ve arkadaslari, gelistirmis
olduklan1 diizenekte, birden fazla besleme {iinitesinin ayni hizada veya bir diizlem
icerisine farkli sekillerde olmasi ile besleme iinitelerini yerlestirmislerdir (Sekil 6.7).
Burada Theron’un amaci sadece iiretim kapasitesini arttirmak degil aym1 zamanda
jetlerin birbiri ile etkilesimlerini de izlemek olmustur. Jetlerin birbirini elektriksel
itme kuvvetleriyle itmesinden dolay1 dis jetler sapma egilimi gosterirler. i¢ jetlerde
ise, dis jetlerin itme kuvvetlerinden dolay1r merkeze dogru bir ¢ekilme egilimi olur.
Bu da i¢ jetlerin egilme kararsizliklariyla beraber daha kiigiik koniler olusturacak

sekilde toplayiciya gitmesine yardimci olur.
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Yiiksek Voltaj
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—

Diizeler

Egilme kararsizhip
gisteren jetler
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Sekil 6.7: Theron’un Coklu Jet Diizenekleri i) Diizlem Matrise Yerlestirilmis 9 Adet

Diize Matrisleri ii) Bir Hiza Halinde 9 Adet Diize.

Elektro iiretim yonteminde kullanilan ilging bir besleme {iinitesi ise Yarin ve
Zussman’in [59] gelistirdikleri diizesiz elektro iiretim sistemidir (Sekil 6.8). Bu
sistemde bir kap icinde iki farkli tabaka olusturulmustur. Ilk tabaka ferromanyetik
siispansiyondur ve ikinci tabaka ise birinci tabaka iistiine konulmus polimer
cozeltisinden olugmaktadir. Bu iki tabaka miknatislanmaya maruz birakildiginda
polimer cozeltisinde damlaciklar olusturulmakta ve yiiksek voltaj uygulandiginda
bircok jet asagidan, yukarida bulunan toplayiciya dogru hareket ederek, ayni

zamanda coziiciiniin de buharlagmasiyla toplayicida nanoliflerden olusan bir tiilbent

meydana gelir.
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Sekil 6.8: Yarin ve Zussman’in Deney Diizeneklerinde Kullandiklar1 Elektro Uretim
Besleme Sistemi

Sekil 6.8’ de;

a) Manyetik s1v1 tabakast,

b) Polimer ¢ozeltisi tabakast,

c¢) Polimerin serbest ylizeyinden H kadar mesafede bulunan toplayici elektrod,
d) Manyetik s1viya yerlestirilen elektrod,

e) Yiiksek voltaj gii¢c kaynagi,

f) Giiglii siirekli miknatis veya elektromiknatis.

Martinova [60] ve ekibinin yapmis oldugu bir diizenekte ise ¢ozelti banyosuna
batirilan bir silindirin donmesiyle silindirin en iist bolgesinde olusan damlalara
potansiyel fark uygulanmis, iist bolgede bulunan toplayiciya jetler hareket etmistir.
Ust taraftaki toplayicinin bir bant vasitasiyla hareket ettirilmesiyle nanoliflerden

meydana gelen nonwoven tiilbent olusmustur (Sekil 6.9).
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Sekil 6.9: Martinova ve Ekibinin Elektro Uretim Diizenegi ve Besleme Unitesi [60].

Sekil 6.9°da elektro iiretim diizenegini asagidaki gibi agiklanmistir.
1) Metal elektrod silindir,

2) Polimer cozeltisi,

3) Rezervuar,

4) Tekstil tabakas1

5) Lif olusum yonii,

6) Topraklama,

7) Hava emisi.

6.2 Elektro Uretim isleminde Besleyici ile Toplayia Arasmdaki
Modifikasyonlar

Elektro iiretim isleminde besleyici ile toplayici arasinda yapilan modifikasyonlar
genellikle elektrik alan giiciinii arttirmak, olusan karasizlik hallerini en aza
indirgemek ve liflerin toplayiciya istenilen sekilde toplanmasini saglamak amaciyla
yapilmistir. Bu modifikasyonlar icinde, hava yerine vakum ve yardimci elektrodlar
ornek olarak verilebilir. Bu baslik kapsaminda literatiirde kullanilan sistemler ele

alinacaktir.

[k olarak Bornat'in 1987 de almis oldugu “US Patent 4689186: Production of
electrostatically spun products, 1987” pateninde Sekil 6.10’da gosterildigi gibi

toplayici silindirin arkasina 8 cm uzagina yerlestirilen, 5 mm ene ve 30 mm uzunluga
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sahip, 55 mm kalinligindaki aliiminyumdan yapilmis yardimci elektrot 1zgarasina
-8kV’luk bir gerilim verilmigtir. Polimer c¢ozeltisine ise +12 kV gerilim
uygulanmistir. Daha sonra toplanan lifler incelendiginde yardimci elektrot sistemi
olmaksizin yapilan nanoliflerin, olana oranla daha diizensiz bir yap1 teskil ettikleri
goslemlenmistir. Lifler arasindaki fark Sekil 6.11°de gosterilmistir. Bu sistemi daha

sonra farkli arastirmacilar da kullanmislardir[61].

Aliminyum lzgara
Donen Silindir

Polimer Cozeltisi Lif Jeti

Sekil 6.11: a) Yardimci Elektrod Olmaksizin b) Yardimci Elektrot Sistemli
Nanoliflerin Goriintiisii

Ikinci olarak 1990 yilinda Berry “US Patent 4965110 sisteminde simetrik bir
sekilde iki plaka arasina yerlestirdigi toplayici silindir yardimiyla elektro iiretim
islemini gerceklestirmistir (Sekil 6.12). Buradaki plakalar da elektriksel yiikle
yiiklenmis yardimci elektrot vazifesi gormektedirler. Burada olusan ¢ok ince caplh
lifler ¢evresel olarak uzunlamasina bir diizen gosterirlerken ince lifler rasgele bir

dagilim gosterirler [34].
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Sekil 6.12: Berry’nin Simetrik Yardimci Elektrot Sistemli Elektro Uretim Diizenegi

Deitzel ve ekibinin [62] calismasinda igne ile toplayici arasindaki elektrik alan
cizgileri incelenmis olup, normal diizenekteki sistemde elektrik alan giicleri oklarla
gosterilmistir (Sekil 6.13). Burada oklarin boylar1 elektrik alan giiclerinin ne kadar
fazla oldugunu gostermektedir. Buna gore siringa ignesine yakin yerlerde elektrik
alan giiclerinin en fazla oldugu gozlenmektedir. Siringadan uzaklastikc¢a elektrik alan

giiclerinin de azaldig1 gériinmektedir.

Siringa ignesi
1

Ug-toplayici arasi mesafe
20 cm

!

i

i
L

™~ Toplayci —

Sekil 6.13: Elektro Uretim Diizeneginde Elektrik Alan Cizgilerinin Gosterimi

Bu nedenle Deitzel ve ekibi yeni bir sistem gelistirerek, elektrik alan i¢indeki
yiiklerin birbirleriyle elektrostatik etkilesimleri sonucu ortaya ¢ikan egilme karasizlik
durumunu en aza indirgemek, kontrol edilebilir hale getirmek ve iki u¢ arasindaki
elektrik alan giiciinii arttirmak ig¢in, iki u¢ arasindaki mesafeye ¢ok az gerilimle
yiiklenmis ¢emberler yerlestirmistirler (Sekil 6.14). Bu sekilde birden fazla elektrik
alan olusmaktadir. Bu diizenek ii¢ giic kaynag: igerir. Birinci giic kaynagi pozitif

kutuplu olup siringa ignesine tutturulur. Iste bu jetin baslamasi icin gerekli gerilimi
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saglayacak gii¢c kaynagidir. Ikinci giic kaynagi da pozitif kutuplu olup iki uc arasina
yerlestirilmis 8 adet cembere seri bir sekilde baglamr. Ugiincii giic kaynag ise
toplayic1 hedefe baglanir fakat negatif kutupludur. Cemberler 10 cm capinda olup
aralarindaki mesafe yaklagik 2 cm’dir. iki u¢ arasindaki mesafe 20 cm’dir. +9 kV

igneye, +4 ile +5 kV ¢cemberlere ve -11 kV de toplayiciya uygulanir.

_—

Irnga
Gli¢ Kaynad «—3inng
Pozitif Kutuplu
*—— Koni
2= 1 =
- B - Elektrospinning jet
Glg Kaynagi — N I
Negatif kutuplu ~  f Gerilimli
# cemberler
B lifsisissiis
- Rsgaiasssissisiniainisaiaisin
A T
Target

Sekil 6.14: Deitzel ve Ekibinin Cemberlerle Olusturduklari Coklu Elektrik Alanh
Elektro Uretim Diizenegi

Sonucta Sekil 6.15’te iki u¢ arasindaki elektrik alan c¢izgilerine bakildiginda
cemberlerden dolayr elektrik alan cizgilerinin diizenli bir halde merkezde
yogunlastig1 ve jetteki karasizlik halinin de aza indirgendigi Deitzel’in ¢alismasinin

sonuglarinda belirtilmistir [34,62].
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Sekil 6.15: Cemberli Elektro Uretim Diizeneginde Elektrik Alan Cizgileri

Ayrica Navin Bunyan da [63] liflerin kontrol edilebilir bir sekilde toplayic iizerinde
toplanabilmesi i¢in ¢emberleri kullanmistir. Bunyan, tezinde farkli elektro iiretim
diizenekleri iizerine ¢alismistir. Liflerin toplayici iizerinde istenilen yere toplanmasi
icin yiiklii plakalar1 igne ucu ile toplayici arasina yerlestirmistir. Tek bir plakayi

yerlestirdiginde liflerin merkezden disariya dogru kactigini gostermistir (Sekil 6.16).

|

| I
1

Enine Yerlestirlmis Plakanin
Plaka "
uzunlugu
Liflerin Degigtiren
Yolu
Gli¢ Kaynagi
+10 KV ]

AT
F T

Sekil 6.16: Tek Plaka ile Liflerin Yolunun Degistigini Gosteren Elektro Uretim
Diizenegi

Bunyan, deneylerinde ayrica siringanin ucuna disk elektrot yerlestirerek liflerin
dagiliminin kontrol edilebilecegini ifade etmistir. Sonucta liflerin disk elektrotlu

diizenekte, toplayicida daha kiigiik bir alanda toplandigin1 gostermistir (Sekil 6.17).
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Diskin dondiiriilmesiyle liflerin toplayicida merkez disina sapmalar oldugunu da

belirtmistir.
Yiiksek Voltaj Giig Yiiksek Voltaj Gug
Sinnmga ve kaynad Sinnga ve kaynain
poli _ polimer
cizeltis i cizeltis

; Disk elektrod

Toplayici Uzerinde i

liflerin Dagilim

Toplayici Uzerinde
liflerin Dagilim

Sekil 6.17: Elektro Uretimde Disk Elektrod Kullaniminda Liflerin Toplayicida
Toplanmasinin Karsilastirilmasi

Shin [41] ve ekibi ise iki paralel plaka arasinda elektro iiretim islemini
gerceklestirmislerdir. Boylece elektrik alan iki plaka arasinda daha diizenli bir
sekilde olusturulmustur (Sekil 6.1). Bu sistem iizerinde deneylerini bir ¢ok

arastirmaci da yapmastir [51].

Sirnga Sistemi

AN AN OO
%

AR OADND

Sekil 6.18: Shin ve Ekibinin Paralel Plakalar Arasinda Olusturduklar1 Elektro Uretim
Diizenegi
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6.3 Elektro Uretim isleminde Toplayic1 Modifikasyonlar

Elektro iiretim isleminde iiretilen lifler metal, yar1 iletken ve yalitkan toplayicilara
toplanabilirler. Elektro iiretim toplayicilar1 daha iyi bir lif serimi icin bircok yoldan
modifiye edilmislerdir. Genel olarak diiz plakalar, 1zgara veya cerceveler
kullanilmaktadir.

Elektro tiretim isleminde kullanilan toplayici tipleri Tablo 6.1°de sistematik olarak

verilmistir.

Tablo 6.1: Elektro Uretim Yonteminde Kullanilan Cesitli Toplayici Tipleri ve

Referanslari
Kullanilan .
Toplayict Ads Toplayict Sekil Referans
[25,33,41,47,51,
56,73-92]
Diiz Plaka ?/ /
Izgara (grid) [5,53,62,93-96]
Ucgen Cergeve & / [32]

Donen Silindir
(Tambur)

[30,45,55,61,88,
97-109]
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Tablo 6.1: Elektro Uretim Yonteminde Kullanilan Cesitli Toplayici Tipleri ve
Referanslar1 (Devami)

Dénen Disk ' | [63-65]

Donen Koniler M [63]

Paralel Bilezikler [66]
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Tablo 6.1: Elektro Uretim Yonteminde Kullanilan Cesitli Toplayici Tipleri ve

Referanslar1 (Devami)

[67,68]
S1vi Banyosu ve
Sarici
Piramit Sekilli
Platform
[69]
Tasiyict Bant g § [48,70]
iki adet Paralel é
Frame [71]
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Tablo 6.1: Elektro Uretim Yonteminde Kullanilan Cesitli Toplayici Tipleri ve
Referanslar1 (Devami)

Rotor W’/‘ [72]
%%

u
<
Ince Tletken ==
Cubuk - : [29,110]
¥

Sonu¢ olarak elektro {iretim diizeneginde bir¢cok farkli modifikasyonlar
olabilmektedir. Bu diizeneklerden elde edilen nanoliflerin ozellikleri birbirinden
farklidir. Istenilen ozellikte nanolif iiretmek icin farkli diizenek tiireleri
kullanilmaktadir. Bu modifikasyonlarin yani sira elektro tiretim islemi cgevresel
faktorlerin etkilerini en aza indirgemek icin vakum altinda da yapilmaktadir. Chun
[22] eriyikten elektro iiretim islemini hem vakum altinda hem de hava ortaminda
yaparak sonuglar1 karsilagtirmis ve vakum altinda yapilan islemlerde uygulanan
gerilimle ortaya cikan elektrik alan giicliniin daha efektif oldugunu ifade etmistir.

Fakat toplayicida toplanan liflerin tam olarak kurumadigin1 gézlemlemistir.
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7. ELEKTRO-URETIM iSLEMINE ETKi EDEN PARAMETRELER

Mevcut bilgilerden faydalanarak gerek elektro iiretim gerekse de elektrospray olsun,
son iiriiniin morfolojisi ve yapisi elektrostatik kuvvetlerin ve ¢ozelti parametrelerinin
sinerjik etkisinden etkilenmektedir. Elektro {iiretim yontemiyle c¢ozeltiden veya
eriyikten nanolif doniisiimiine bircok degisken etki etmektedir. Bu degiskenler iki

kisma ayrilabilir[5, 34];

1. Cozeltiden nanolif iiretimi sirasinda etki eden parametreler,

2. Eriyikten nanolif iiretimi sirasinda etki eden parametreler.

Bu iki kisimda ¢ogu parametre ayni olmasina karsin eriyikten nanolif iiretimi

sirasinda sicaklik ¢ok onemli bir degisken olarak yerini almaktadir.

Bu parametreleri de ii¢ alt baglik altinda incelenebilir;
1. Cozelti veya eriyik degiskenleri [34,111,112],
a. Molekiiler agirlik,
b. Molekiiler agirlik dagilima,
c. Polimerin yapisi (lineer, dalli, ag),
d. Cozelti ozellikleri,
i. Viskozite,
ii. Tletkenlik,
iii. Yiizey gerilimi,
iv. Elastiklik,
v. pH.
2. Islem degiskenleri,
a. Kilcal boru ucundaki elektrik potansiyeli (uygulanan voltaj),
b. Kilcal boru i¢indeki hidrostatik basing,
c. Akis hizi,

o

Toplama plakasi ile diize arasindaki mesafe,

e. Toplama plakasinin hareketi.
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3. Cevresel degiskenler
a. Sicaklik,
i. Eriyik sicakligi,
1. Cozelti sicakligy,
1. Cevre sicakligl,
b. Bagil nem,
c. Hava akis hizi,

d. Vakum,

Elektro iiretim lizerinde son zamanlarda yapilan ¢aligmalarin ¢ogu prosesin esasinin
anlasilmasi iizerine yogunlasmaktadir. Nanolif morfolojisinin, yapisinin ve yiizey
fonksiyonlarinin kontroliiniin kazanilmasi gerekir. Cesitli polimer ve biyopolimerler
icin elektro iiretim kosullarinin belirlenme ¢aligmalar1 yapilmaktadir. Ornegin
polimer ¢ozeltisi polimer karigmalarina neden olacak kadar yiiksek konsantrasyona
sahip olmalidir. Ancak, ¢ok yiiksek viskozite elektrik alanindan kaynaklanan polimer
hareketini onler. Cozeltinin ylizey gerilimi yeterince diisiikk olmali, yiik yogunlugu

yeterince yiiksek olmalidir.

Siringanin kilcal ucu ile toplayici arasindaki mesafenin azaltilmasiyla morfolojik
degisimler yapilabilir. Mesafeyi arttirarak veya elektrik alan giicii azaltilarak damla
yogunlugu azaltilir. Yiiklii alanlar periyodik yollarla morfolojiyi etkileyebilir, yiizey

sekillerinde degisiklige sebep olabilir [34].

Elektro iiretim de iretilen ideal nanolifleri iiretmek igin ii¢ Onemli islem

gerceklestirilmelidir;

® Birbirine uygun ve kontrol edilebilir lif caplari,
e Lif yiizeyinde olusacak hatasiz yap1 ya da kontrol edilebilir hata,

¢ Monofilament bi¢iminde nanolif toplanabilmeli,

Fakat arastirmacilarin calismalar1 gostermistir ki, bu ii¢ hedefin basariya ulagsmasi
zordur [34]. Elektro itiretim isleminde en Onemli konu lifin capinin gergekten

nanometre seviyelerinde olmasidir.

Fridrikh ve arkadaslar1 {iretim sirasinda lif capinin kontrol edilebilecegini
gostermislerdir [75]. Onlar lif ¢ap1 ile hacimsel yiik yogunlugu arasindaki iliskiyi

ortaya c¢ikarmak icin akigkan jetin elektrik alan i¢inde oldugu zamanki
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modellemesini yaparak sunmuslardir. Bunu yapmak i¢in, elektrostatik alaninin
ozelliklerini  degistirmislerdir. Bunlar; malzeme iletkenligi (K), dielektrik
gecirgenligi (¢), dinamik viskozite (p), ylizey gerilimi (y), yogunluk, islem
karateristiklikleri (debi (Q), uygulanan elektrik alan (E), ve elektrik akimi1). Denklem

7.1 sonucunu ortaya koymustur;

h :( Q 2 )1/3

7.1
' 7@]2 7(2ln y —3) 7D

Burada; ht son ¢ap, Q akis orani, I elektrik akimi, € dielektrik gecirgenlik, y yiizey
gerilim ve y karasizligin boyutsuz dalga boyu. Aym1 grup akiskan parametrelerinin
hepsinin bir fonksiyonu olarak tegetsel elektrik alan i¢indeki yiiklii akiskan jetinin

iliskisini aciklamak i¢in kararlilik teorisi iizerine de ¢alisma yapmislardir.

Cozelti viskozitesinin, baslangic damlacik seklinin ve jet yoriingesini etkiledigi tespit
edilmistir. Artan ¢ozelti konsantrasyonunun daha biiyiik ¢apta lif iiretimini sagladigi
bulunmustur. Baumgarten ise splaying olaymnin varhigi ile atmosfer sartlarim

tanimlamistir [5].

Deitzel [5] ve arkadaslarinin yaptig1 deneysel ¢alismadaki amaci voltaj degisiminin
ve cozelti konsantrasyonunun lif yapis1 ve morfolojisi {izerine etkisine sistematik
olarak incelemektir. Bu islemleri yaparken diger proses parametrelerini ve cozelti

parametrelerini sabit degerlerde tutarak deney calismalarim gerceklestirmislerdir.

Diger degiskenler sabit tutuldugunda (iletkenlik, dielektrik sabiti, ¢ozeltinin kilcal
uca beslenme miktar1), PEO-su ¢o6zeltisi icin islem akiminin artan voltaj ile beraber

arttigl gozlemlenmistir (Bakimiz Sekil 7.1).
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Voltaj{kv)
Sekil 7.1: Elektro Uretim Isleminde Voltaj-Akim Iliskisi

Voltajin artmasiyla lif capi belli bir noktaya kadar azalirken, o noktadan sonra
voltajin artmasi daha fazla polimer beslenmesine neden olur. Taylor konisi ignenin
ucunda olma egilimi gosterirken, artan voltaj degeri ile koni igne i¢inde olusmaya
baslar ve daha fazla polimer cekilir. Ote yandan lif capi1 artarken, elektro iiretimde
hata olarak nitelendirilen, lifler iizerinde boncuklu yapt olugsmaya baslar
[5,27,35,109,113]. Boncuk olusumu ileride daha detayl bir sekilde ele alinacaktir.

Sekil 7.2 uygulanan gerilimin artmasiyla lif morfolojisinin nasil degistigini

gostermektedir.

9.0 kV

7.0 kV
5.6 kV

DUZGUN LiF YAPISI —= KABA LiF YAPISI >

Sekil 7.2: Voltaj-Lif Morfoloji iliskisi
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Chun [22-27] farkl1 polimerler kullanarak uygulanan gerilimin lif capina olan etkisini
incelemistir. PET lifinin ¢apina uygulanan gerilimin etkisi diger durumlarin sabit
olup gerilimin artirilmasi ile gdzlemlenmistir. Bunun i¢in sirasiyla uygulanan gerilim
0,75 kV/em ve 0,92 kV/em’dir. 0,92 kv/cm olan gerilimde lif ¢aplarinin 0,75
kV/cm’ye gore daha ince oldugu gozlemlenmistir. Bu teknikte elektriksel itici
kuvvetlerin elektrik alan1 ve uygulanan gerilimle orantili oldugu goriilmiistiir. Bu
islem konvensiyonel iiretim islemindeki sarici silindirlerin hizlarin artmasiyla

filamentlerin daha ince olmasina benzemektedir [22, 27].

Asciloglu’nun [114] calismasinda voltaj etkisi ile lif tiretim agis1 hesaplanmis ve
fotograflanmistir. 15 kV uygulanan voltaj degeri i¢in iiretim agis1 -7° ve -10° ve 17,5

kV degeri icin yaklasik -30° ve 20 kV icin ag¢1 45° bulunmustur (Bakiniz Sekil 7.3).

v

X
- = ¢y 15kV

—$2175kV
by 20KV

Sekil 7.3: Voltaj ile Uretim Acis1 Arasindaki Iliski

Ascioglu yaptig1 deneylerin sonucunda iiretim agisinin uygulanan voltaj tarafindan

etkilendigini ve su sonuca ulasmistir. (Sekil 7.4)
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Sekil 7.4: Uygulanan Voltajin Uretim Acisina Etkisi

Bu gozlemler sonucunda, denklem (7.2) asagidaki hali almistir; Grafikten voltaj ile

tiretim arasindaki emprik iligki soyle elde edilir;
Y=7x-94.167 (7.2)

Burada; x uygulanan voltaj, Y ise iiretim agis1(°)

Sonug olarak elektro iiretim isleminde uygulana gerilimin lif ¢ap1 ve morfolojisine
biiyiik etkileri mevcuttur. Cozelti veya eriyigin jet halinde Taylor konisinden
figkirmasi icin kritik bir gerilim degerine ihtiya¢ duyar. Yapilan cogu calismada
incelen voltajin etkisi tek bir parametre olarak incelenememis ve varsayimlar

yapilmistir.

Lif morfolojisine etki eden diger 6nemli parametre ise ¢ozeltinin konsantrasyonu ya
da eriyigin viskozitesidir. Lif olusumu icin konsantrasyon degerinin veya
viskozitenin belli degerleri agsmas1 gerekmektedir. Aksi takdirde lif olusumu yerine
damla olusumu meydana gelecektir. Aym1 zamanda c¢Ozeltinin konsantrasyonu
degisen viskozite ve ylizey gerilimlerinden dolayr elektro iiretim yontemi ile
olusturulmus lifler icin smir olusturmaktadir [31]. Diisiik konsantrasyon yiizey
geriliminden dolay1 damlaciklar olustururken, yiiksek konsantrasyonlar ise yiiksek

viskoziteden dolay1 lif olusumunu engeller [22].

Elektrospray calismasinda goriildiigii gibi, konsantrasyondaki degisimin lifin son
boyutu ve dagilimina etkisi biyiiktiir. Cozelti yiizey gerilimi ve viskozite de siirekli
liflerin iiretilebilecegi konsantrasyon araligina etki eder ve (n<l poise) gibi diisiik
viskozitelerde, yiizey geriliminin lif morfolojisi lizerine etkisi biiyiiktiir. Belli bir

konsantrasyon degerinin altinda ise lif yerine damlacik yapisi olusur. Yiiksek
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konsantrasyonlarda (n<20 poise), islem yiiksek viskoziteye sahip ¢ozeltilerin kohesiv
dogalar1 ve polimer ¢Ozeltinin ignenin ucuna transferinin giic olusu nedeniyle bu

deneylerde kullanilmazlar [5].

Deitzel’in calismasinda 400000 molekiil agirlhikli  PEO’nun  %4-10’luk sulu
cozeltilerinden lif elde edilmistir. Bu ¢ozeltiler 1-20 poise araliginda viskoziteye, 55-
35 dyne/cm araliginda yiizey gerilimine sahiptir. %4’liik konsantrasyonlarin altinda,
elektro iiretim islemi lif ve damlacik karisimi bir yapi iiretir. %10’un iizerindeki
konsantrasyonlardaki ¢ozeltilerin ise yiiksek viskozitelerinden dolayr nanolif iiretimi
icin uygun olmadiklari ileri siiriilmektedir. Viskozitesi yiiksek c¢ozeltileri siringa
ucuna beslemek oldukca zordur. %15°lik ya da daha yiiksek konsantrasyondaki
cozeltilerde damlacik kilcalin ucunda ¢ap1 0.5 mm olan kalin bir yapiya doniisiip
titresim hareketi yapti. Sonunda yercekimi nedeniyle kilcaldan kopup zemin iizerine
iner. Bu nedenle, devamli bir jet eldesi olduk¢a zordur. Eger diger tiim degiskenler
sabit tutulursa, lif iretilebilen konsantrasyon araligi kullanilan polimer/¢coziicii
sistemi, viskozite ve yiizey gerilimi kuvvetlerine bagli olarak islemin {ist ve alt

sinirini belirleyecektir [5].

Eger lif tiretim araliginda olsa bile, ¢ozelti konsantrasyonunun degismesi iiretilen
liflerin morfolojisini belirler. %4’likk ve %10’luk PEO’dan elde edilen liflere ait

elektron mikrograflar1 Sekil 7.5’de verilmistir.

%4 PEQ/SU %10 PEQ/SU

Sekil 7.5: Elektro Uretim Yontemi ile Elde Edilen Liflerin SEM Goriintiileri; a)
%4’ lik PEO-su b) %10 ‘luk PEO-su

Bu resimler, alt ve iist sinirlarda gerceklesen islemlerden elde edilen liflerin
morfolojisini gostermektedir. Diisiik konsantrasyonlarda islem araliginin sonunda,

olusan liflerin diizensiz yapili olduklar1 ve lif boyunca c¢aplarinin degistigi tespit

edilmistir. Cok sayida diizensizlik ve boncuga rastlanir. Yiiksek konsantrasyonda
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islem araliginin sonunda, lifler diizenli ve silindirik bir morfolojiye sahip ve ortalama
olarak daha genis ve daha uniform bir ¢apa sahip olurlar. %4’liikk PEO cozeltisinden
elde edilen nanolif tabakasinda boncuklarin olugsmasi bu liflerin toplayicida
toplandiginda 1slak oldugunu gostermektedir. Yiiksek konsantrasyonlarda, lifler diiz
silindirik ve goreceli olarak daha az boncuk barindiran bir morfolojiye sahiptir. Ayni
zamanda, Toplayiciya kuru bir sekilde gelir. Morfolojide goriinen degisiklik belki
disiik yiizey geriliminin ve yiiksek konsantrasyonundaki c¢oziicii iceriginin bir

gostergesi olabilir.

Konsantrasyonun lif capi tizerindeki etkisi konsantrasyonun artmastyla lif ¢capinin da
artacag yondedir. Konsantrasyonun lif olusumu sirasinda olusan hatalarda da biiyiik

etkisi vardir.

Bu hatalara boncuksu yap1 veya tespih tanesi (bead) denmektedir. Bu konuyla ilgili
calismalar1 Reneker ve grubu, Lee ve grubu ve Zuo ve grubu yiiriitmektedirler [25,

109, 115].
Bu hatalarin olusmasinda en 6nemli islem faktorleri sdyle siralanabilir;

- Viskozite yiiksek olursa boncuk olusumu engellenebilir,

- Net yiik yogunlugu boncuk olusumunu onlerken aynm1 zamanda daha ince lif
olusumuna da yardim eder,

- Yiizey gerilimi boncuk olusumunu iten bir faktordiir, fakat diisiik bir yiizey

gerilimi boncuk olusumunu engelleyebilir.

Polimer konsantrasyonu degisimi ¢ozelti viskozitesini degistirir. Yiizey gerilimi ise
polimer ve c¢oziicliye baghdir. Net yilk yogunlugu da uygulanan elektrik alana ve
kismen de ¢ozeltinin iletkenligine baglidir. Mesela ¢ozeltiye tuz (NaCl) eklenmesi
net yiilk yogunlugunu arttirdigin1 gostermektedir. Birim hacimdeki yiik miktarinin
(C/1) kullanilmasi net yiik yogunlugunun jet boyunca diizgiin bir sekilde dagildigim
gostermez. Jetin seklinin ¢ok cabuk degisiyorsa net yiikiin yiizeye yakin yerlerde

oldugu soylenir.

- Cozeltinin viskozitesi arttik¢ca boncuk biiyiir, boncuklar arasindaki mesafe
artar, lif cap1 artar ve boncugun sekli kiiresel halden igimsi hale gelir.
- Net yiik yogunlugu arttikca boncuk kiiciiliir ve igimsi halini alir ayni

zamanda lif cap1 da azalir.
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- Yiizey geriliminin disiiriilmesi boncuklar1 neredeyse goriinmez yapar. Jet
tarafindan tasinan yiikiin notralizasyonu boncuk olusumunu tesvik eder ¢iinkii
lifteki gerilim net yiik itmesine ve elektrik alan ile net yiikiin etkilesmesine
dayanir.

- Cozeltiye etanol katilmasiyla viskozite arttirilir ve yiizey gerilimi azalir. Bu
etki de daha diizgiin fakat daha kalin filament olusumuna izin verir. Capin
artmasinda net yiilk yogunlugunun azalmasi bu da yiikk itme kuvvetinin
azalmasina sebep olur. Etanol eklenmesiyle ¢oziicii daha kolay buharlagsmakta,

viskozite artmakta ve boncuk olusum hiz1 azalmaktadir.

Lee’nin [109] calismasinda polistren polimeri kullanilarak farkli tiirden ¢oziiciilerin
boncuk olusumuna etkisi incelenmistir. Sekil 7.6.’da viskozite ile boncuk olusumu
arasindaki iligski gosterilmistir. Ayrica boncuklarin sekilleri de konsantrasyon ve

voltaja bagli olarak degisim gostermektedir. (Sekil 7.7)

Boncuksuz yap

Viskozite

43 cenrlbdrse- : Daha Fazla Boencuk

Sekil 7.6: Viskozite-Boncuklu Yapr Iliskisi
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Sekil 7.7: Konsantrasyon ve Voltaj Etkisinde Boncuk Sekilleri
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Yukarida bahsi gecen onemli iki parametre disindaki parametreler bu parametrelerle
iliskili olup onlardaki bir degisim dolayl yonlerden bu iki parametreyi degistirecektir.

Asagida diger parametreler kisa olarak ele alinacaktir.

Toplama plakasi ile diize arasindaki mesafe lif morfolojisini etkileyen bir diger
onemli degiskendir. Bu mesafede lif olusumu meydana gelir, ¢oziicti uzaklasir ve lif
katilasir, toplayiciya lif depolanma zamani bu arada gerceklesir. Bu mesafenin
artmasi jetin izleyecegi mesafe artacagindan lifin inceligi artar ve lifler kuru bir

sekilde toplanir.

Eger mesafe diisiik olursa konsantrasyon parametresi ihmal edilerek lifler 1slak
olarak toplanacaginda boncuklu yapilar meydana gelir. Aym zamanda diisiik
mesafede Buckho’nun c¢alismasinda yuvarlak kesitten yassi kesite doniisiim de

gozlenmistir [31].

Polimer akis hizi, jetin hizin1 ve malzeme transfer hizin1 etkileyen Onemli bir
parametredir. Akis hizindaki artis lif capinin kalin olmasini ve gbézenek capini biiyiik
olmasina neden olur. Ciinkii uygulanan gerilimin sabit kalmasinda dolay1r malzemeyi

inceltecek yeterli elektriksel kuvvetler azalmig olacaktir [34, 54].

Yukarida ele alinan dort parametre nanolifin ¢api lizerine etki etmektedir. Bu nedenle

Sekil 7.8 de lifin capina etki eden parametrelerin grafikleri verilmistir [111].
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Sekil 7.8: Lif Capina Etki Eden Proses Parametreleri
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Ele alinan parametrelerden ayri olarak bazi parametrelerde arastirmacilar tarafindan

incelenmistir. Oncelikle ¢ozelti iletkenligini ele alinacaktir.

Cozelti iletkenligi fazla olan polimerlerde iyonlarin fazla olmasindan dolayr yiik
tagima kapasitesi artar ve bu da uygulanan elektrik alan ile daha fazla gerilime sebep
olur. Baumgarten jet capinin ¢ozeltinin iletkenliginin kiip kokiiniin tersiyle orantili
oldugunu gostermistir [31]. Zong ve arkadaslar1 [108] ise c¢ozeltiye tuz ekleyerek
cozeltinin iletkenligini arttirmis ve jetin tasiyabilecegi maksimum yiikii tagitmasini
saglamistir. Polimer ¢6zeltisine NaCl gibi tuz katarak boncuksuz caplar1 200 nm ile

1000 nm arasinda degisen lifler elde etmislerdir.

Coziicliniin buharlagma kabiliyeti de elektro iiretim isleminde jetin katilasmasinda
onemli bir faktordiir. Diger bir konu olarak ¢ozeltideki ¢oziiciiniin ¢ok kisa bir siire
icinde nasil bu kadar hizl1 bir sekilde uzaklastig1 ve hedefe varan polimerin kupkuru

lifler biraktig1 konusudur.
Bu konuda da iki farkli goriis vardir;

1. Ilk goriiste polimer c¢ozeltisi icindeki polimer ¢oziicii elektriksel itme
kuvvetlerinden dolay1 uzaklasmasi ki ¢oziiciilerin buharlagsmasi hizlandirdigi
ifade edilmektedir. Fakat c¢ozeltinin veya c¢oziicliniin pH degerinde
hesaplanan molekiil sayisindaki azliktan dolayr bu islemin bdyle izah
edilmesinde yanlisliklar doguracagi ifade edilebilir. Soyle ki ¢oziicii olarak
kullanilan suyun pH degeri 7°dir. Hesaplamalarin ardindan 107 kadar
molekiiliin ytiklenebilecegi ifade edilerek itme kuvvetlerinin az oldugu
vurgulanmaktadir.

2. Ikinci goriis ise, Thomson-Kelvin Kanunu olarak bilinen kimyasal potansiyel

etkisidir.
AU=20/rc (7.3)

Burada; AU: kimyasal potansiyel, c: ylizey gerilimi, r: jetin yaricapidir.
Yaricapin azalmasiyla ve yiizeye gerilim etkisiyle de kimyasal potansiyelin arttig1 ve

boylece ¢oziiciiniin buharlastigr iddia edilmektedir [125].

Lee ve arkadaslar1 ¢oziicli oraninin PVC polimerinden {iretilen lif ¢apina etkilerini
incelemistir.  Ortalama lif caplarimin THEF/DMF icindeki DMF orani arttiginda
azaldig ifade edilmektedir [31].
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Chun ve Reneker’in yaptig1 eriyikten elektro liretim isleminde eriyik polimer 6nce
hava ortaminda {iretilirken daha sonra bir vakum sistemi gelistirilerek vakum
ortaminda islemler yapilmistir. Vakum altinda yapilan iiretimde lif capina etki tam
olarak gozlenmezken liflerin toplayiciya ulastiginda yeterli kurumanin saglanamadigi
gozlenmektedir. Vakum ortaminda yapilan elektro iiretim isleminde uygulanan
gerilim verimli bir sekilde kullanildig1 ve ayni capi iiretmek icin daha az bir gerilim
gerektigi ortaya c¢ikmaktadir. Yine aymi calismada eriyik sicaklifi onemli bir
parametre haline gelmekte ve sicaklik arttikca viskozitedeki azalmadan dolayr hem
daha az gerilim uygulanma ihtiyact ortaya ¢ikmakta ve ayni zamanda lif caplar

azalmaktadir. Vakumlu sistemde ¢evre etkileri en aza indirgenmektedir [22].

Bir baska farkli uygulama ise uygulanan gerilimin genelde elektro iiretimde DC
(dogru akim) yiiksek gii¢ kaynaklar1 kullanilmakta iken bu ¢alismada AC (alternatif
akim) giic kaynaklar kullanilmaktadir. Karboksimetilseliiloz (CMC) kullanilarak
yapilan kaplama isleminde hem DC hem de AC potansiyeli kullanilmaktadir. Fakat
AC kullanildig1 zaman yalitilmis alt tabakaya kaplama daha verimli olmaktadir
buradaki neden ise yiizey yiiklerinin toplaminin azaltilmasi oldugu sodylenebilir.
Ayrica AC kullanilarak yapilan elektro iiretim de whipping kararsizliginin ortadan
kaldirilabilir veya etkisi azaltilabilir. AC kullanildigt zaman net yiikk yogunlugu
azalmakta ve bu da elektrostatik kuvvetlerin kararsizliginin azaltmaktadir. Ayrica
toplanan liflerin oryantasyonu daha iyi olmasina ragmen ¢oziicii fazlas1 olmaktadir.
Her iki sistemde de lif ¢ap1 inceligi polimer konsantrasyonu ile yakindan alakalidir

[116].

Elektro iiretim isleminde ¢ozelti kullanildigi zaman ¢6zeltinin bir pH degeri vardir ki
bu da islemin parametreleri icerisinde yer almaktadir. PVA polimerinden iiretilen
elektro iiretim yontemi ile iiretilmis nanoliflerin pH etkisi altinda caplarim1 ve
morfolojileri incelenmistir. Burada %7’lik PVA c¢ozeltisi kullanilirken pH degerleri
ise 2.0 dan 12.9 araligindadir. pH degeri 7.2 iken ortalama lif c¢aplart 290 nm‘dir.
Elektro iiretim ile iiretilen PVA nanoliflerin artan pH degerlerinde yani bazik
durumda daha diiz ve ince oldugu fakat ¢ozeltinin siirekliligini kaybettigi ve liflerde
boncuklu yapilarin meydana geldigi gozlemlenmektedir. Bunun nedeni ise asidik

durumlarda PVA’nin proton fazlaligindan kaynaklandigidir [100].

Bunlara ek olarak ortamin bagil nemi de elektro iiretim islemini etkileyen bir bagka

parametredir. Bu calismada polistiren nanoliflerin %10’dan %70’e kadar degisen
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araliklarda bagil nem degerlerinde lif capina etkisi incelenmistir. Sonugta bagil nem
arttikga lif capinin da arttigi deneylerden gozlenmistir ve Tablo 7.1°de bu acikca

goriilmektedir.

Tablo 7.1: Bagil Nemin Lif Capina Etkisi

Bagil Nem (%) Ortalama Cap (nm)
10 130
30 240
50 290
70 380

Bagil nem arttik¢ca lif ¢apinin da artmasinin sebebi olarak, polimer c¢ozeltisinin
yiizeyinde olusan elektrostatik yiiklenmeme oldugu vurgulanmistir. Bir bagka
ifadeyle lifin incelmesi icin gerekli olan elektrik alan giiciiniin bagil nem dolayisiyla

azaldig1 veya tam olarak ylizeye etki edememesidir [117].

Sonug olarak, elektro iiretim isleminde siireci etkileyen bir¢ok parametre vardir. Bu
parametreler igerisinde en Onemli iki parametre konsantrasyon ve uygulanan
gerilimdir. Diger parametreler dolayli yonlerden bu iki parametreye etki

etmektedirler.
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8. NANOLIFLERIN MUHTEMEL KULLANIM ALANLARI

8.1 Giris

Nano yapilar, nanokapsiiller, nanotiipler ve nanolifler olmak iizere iic gruba ayrilir
[3].

Nanokapsiiller, milimetrenin binde biri biiytikliigiinde ince, i¢i bos kapsiillerdir. Bu
kapsiiller icerisinde ilag veya kozmetik iiriinleri hapsedebilir ve kumas icerisine bu
kapsiillerin yerlestirilmesiyle giyim sirasinda giyene ilacin veya kozmetik {iriiniin

uygulamasi s6z konusu olabilir [3].

Nanotiipler, birka¢c mikron veya milimetre uzunlugunda ve caplar1 nanometre
boyutunda olan i¢i bos yapilardir. Karbon, elmas ve grafit gibi kristalin, siyah karbon
ve pirokarbon gibi amorf formlariyla teknolojik materyaller arasinda 6nemli bir yere
sahiptirler. Karbon nanotiipleri grafit yapili bir silindirdir. Bunun 6tesinde karbon
nanotiipleri 1yl mekanik ozelliklere sahiptir, celikten 100 kat daha gii¢lii ve 6 kat

daha hafiftir. Bu yiizden gelecegin yiiksek performansli liflerini olusturabilirler [3].

Nanolifler ise bir mikrondan daha kiiciik ¢apa sahip lifler olarak adlandirilirlar [3].
Basit donanimlar ile imalat yapilabilmesi ve iiretimleri i¢in az enerji gerektirmesi

nanolifleri cazip hale getirmektedir.

Nanoliflerin iiretimi i¢in en uygun yontemin elektro iiretim yontemi oldugu daha
onceki boliimlerde belirtilmisti. Bu yontem ile olusturulabilecek materyallerde
kullanilan polimer ¢esidinin ¢ok fazla olusu, cok cesitli malzeme iiretimine olanak
saglar. Bunun sonucu olarak bu yontem ile iiretilmis nanoliflerin kullanim alanm1 da
oldukca genis olacaktir. Elektro iiretim islemi ile iiretilen nanoliflerin uygulama

alanlar1 Sekil 8.1°de 0zet olarak verilmistir.

Bunun yaninda nanoliflerden olusturulan yapilarin, birim agirlikta saglanan yiiksek
alan Ozelligi, yumusak tutumu, iyi mukavemet/birim agirhk Ozelligi ve

mikroorganizmalara ve ince parcaciklara bariyer olusturmasi gibi oOzellikleri,
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nanoliflerin bircok alanda kullanilmasinin baglica sebepleridir. Bu avantajlar,
nanoliflerin bir¢ok endiistri alanina rahathikla girmesine ve kendisine potansiyel

kullanim alan1 saglamasina izin vermektedir.

Nanoliflerin endiistriyel iiretimi {izerine calismalarin ve buna verilen ©nemin

artmasinin yaninda, daha onemli bir nokta kullanim alanlarinin arastirilip tespit

edilmesidir.
Uzay Savanina
Uygulamalar Uy gulamalar:
Biyomedilkal = Criines ve [s1k Panellerd « Koruguc Gigsler
Uygulamalar * Uzay Platfomrmlan Elektriksel
* Tibhi Protezler ve Optik
= Tele-ip Uygulam alar
= llag Tagma = Eleltrodlar
= Vara Ortiiciiler = Alglaycilar
= Cilt Bakim Uriinl erd = Sensier
= Dol Sablonlart N@m@ﬂﬁﬁ
Uyguilaimalai
Fila asyon Tarum
Uygulamalar: Uygulamalan
= Kimyasal Gaz * Bitld Koruma
= Hava Ontiilen
- Kan » Gitbre Vericiler
Kompozitler Diger
e Uy gulam alar
Kuwvetlendiricdler * Ermim Tagmcilar

Sekil 8.1: Nanolif Uygulama Alanlar1

Tekstil giysilerinde nanoteknoloji kullanilarak kazandirilan 6nemli 6zellikler Tablo
8.1°de siralanmustir [118]. Tekstil ve nanoteknoloji alanlarinda yasanan gelismelere
paralel olarak giiniimiizdeki giysiler yeni fonksiyonlar kazanmistir. Bu
fonksiyonlarin icinde hem nanolif kullanilarak kazandirilan 6zellikler hem de diger

nano uygulamalarla kazandirilan 6zellikler birlikte tartisilmaktadir[4].
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Tablo 8.1: Tekstil Giysilerinde Nanoteknoloji Kullanilarak Kazandirilan Onemli
Ozellikler

Giysi kullanim konforu; Antimikrobiyal,
Koku gidericilik,
Viicut klimasin1 diizenleme,

Kolay temizlenme (kir tutmazlik).

Viicut sagligin1 koruma Antistatik giysiler,
UV isinlarindan koruma,
Parfiimlii giyisler,
T1bbi koruyucu giysiler,

Manyetik alanlara kars1 koruma,

fletisim ve bilgi teknolojileri; Giyilebilir elektronik,
GPS sistemleri,

Fotovoltaik giysiler,

Giivenlik ve dis etkilerden koruma; | Kendinden 151kl1 giysiler,

Bebek elbiseleri,

8.2 Nanoliflerin Kompozit Uygulamalar:

Nanolif teknolojisinin olduk¢a kiiciik ve hafif iiriinler olusturabilmesi, kompozit
endiistrisinde yaygin kullanimma olanak saglamaktadir [119]. Ozellikle kevlar,
karbon, cam gibi miihendislik lifleri kompozitlerde giiclendirme olarak kullanilirlar

[76]. Bu giiclendirmelerle kompozitler;
e Yiiksek elastiklik modiilii, ve
e Mukavemet/agirlik oran1 gibi onemli 6zellikler kazanirlar.

Nanolifler baz1 malzemelerin mikro liflerinden daha iyi mekanik ozellikler gosterir
ve bu da kompozitlerde siiper yapisal Ozellikleri artirir. Bunun yaninda nanolifle
giiclendirilmis kompozitler geleneksel mikrolifli kompozitelerde goriilmeyen arti
baz1 niteliklere sahiptir. Mesela matris ile lif arasindaki yansima indekslerinde bir
fark var ise, olusan kompozitte 151k dagilmasi yiiziinden saydam olmayan bir yapi
olur. Fakat bu sinirlamadan goriinen 15181n dalga boyundan daha kiiciik capl lifler

kullanilarak kacinilabilir [34].

Su anda calisilan nanolifli kompozitlerin 6nemli bir kismi karbon nanolifler veya

giiclendirilmis nanotiiplerdir. Bu nanolifler veya nanotiipler elektro iiretim
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kullanilarak yapilmazlar. Bu konu ile ilgili ¢alismalar pek cok gbézden gecirme
makalesinde Ozetlenmistir [34]. Ancak, elektro iiretim yontemiyle yapilan polimer
nanolifler kompozit malzeme uygulamalarinda birka¢ arastirmaci disinda

kullanilmamustir.

Kim ve Reneker [34,45] PBI (polybenzimidazole) elktrospun nanoliflerini epoksi ve
kaucuk matrislerde giiclendirme amacgh arastirmalar yapmuglardir. PBI polimeri
nonwoven kumas olarak elektro iiretilmis ve sivi siilfiirik asitle maruz birakildiktan
ve diger islemler uygulanarak kompozit malzeme elde edilmistir. Orneklerin normal
testleri yapildiktan sonra lif igerigi artirildikca epoksi nanokompozitin Young
modiiliisii ve catlak direnci marjinal bir sekilde artmaktadir fakat catlama enerjisi
onemli bir sekilde artmaktadir. Fakat kauguk nanokompozit i¢in, Young modiiliis on
kat ve yirtilma direnci de iki kat lifle dolmamis kaucuk malzemeye oranla daha
fazladir. Bergshoef ve Vancso, poliamid 4.6 nanoliflerini kullanarak epoksi matris
ve nonwoven zar igeren bir nanokompozit iiretmislerdir[34]. Elektro iiretimden sonra,
zarlar etanol ile yikanir ve oda sicakliginda atmosferik basincta kurutulur ve daha
sonra seyreltilmis resin icin damlama yoluyla epoksi resin doyurulur. Daha sonra

kompozit film oda sicakliginda muhafaza edilir.

Sertligin ve mukavemet gelistirmelerinin yani sira, arastiricilar kompozitlerin diger
mekanik 6zelliklerini modifiye etmek i¢in elektro iiretilmis ultra ince nanolifleri
kullanmaya calismiglardir. Mesela bu liflerin cok yiiksek yiizey hacim oranlarindan
dolay1 bu lifler yiiksek performansli kompozit kaplamasinin ara kaplama sertligini
gelistirmek icin kullanilir. Dzenis ve Reneker [27,120] tarafindan yapilan patent
calismasinda kaplamalar arasina polimer nanolif uygulayarak delaminasyon direncini
artirmaktadirlar. Onlar PBI nanoliflerini kaplamalar arasina sererek kat kalinligini ve
agirhi@ artirmadan laminasyon isleminin daha kuvvetli olmasini saglamiglardir.
Nanolif tiilbendindeki liflerin inceligi ise yaklasik 300-500 nm’dir. Sekil 8.2°de

nanolif kompoziti kullanilmig bir kumas tasarimi ornegi verilmistir.

Bir bagka ornekte [34], 30-200 nm’lik poliamid 4.6 nanoliflerinden olusmus epoksi
kompozitlerde karakteristik bir transparanlik gostermislerdir. Bunun sebebi ise lif

caplarinin goriilen 15181n dalga boyundan kiigiik olmasidir.

Kompozitlerin yani sira karbon nanolifleri de uygulama alanlari bakimindan énemli

bir yere sahiptir. Yine karbon nanolifleri de gaz ve sivilardan kiiciik parcalar
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ayirmak i¢in filtreleme uygulamalarinda, yiiksek sicakliga dayaniklilik, yari iletken
ve ucak gereclerinde 1s1 malzemesi olarak, kiiciik elektronik esyalarda, sarj edilebilir

pillerde ve siiper kapasitorlerde kullanilmaktadir[34].

Polimer nanolif kompozitleri, kimyasal ajanlara, mikro damlalara, biyolojik
aerosollere, radyoaktif tozlara ve benzeri maddelere kars1 korumayi arttirict rol oynar

[124]. Kompozit yapmin saglamliligi ve performans: malzemenin yapisina baglidir.

M B9 Dis iskelet malzemesi
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Sekil 8.2: Nanolif Katmana Sahip Kompozit Kumas Tasarimi1
8.3 Filtrasyon Uygulamalari

Filtrasyon pazarinin 2020'de 700 milyar ABD Dolar’ina ¢ikmasi beklenmektedir.
Filtrasyon icin kullamilan fibrilli materyallerin avantajlar1 yiiksek filtrasyon
verimlilikleri, diisiik hava direngleridir. Filtrasyon verimliligi lif inceligi ile yakindan

alakalidir ve filtre performansini belirleyen en 6nemli 6zelliktir [3].

Yiiksek yiizey alam1 ve diisiik Olcekteki gozenekli yapisi sayesinde nanoliflerden
olusturulmus dokusuz yiizeylerin filtrasyon icin kullanilmasi bir¢ok yenilik ve
avantaj saglamakta olup bu yiizeyler hava, su, kan gibi akiskanlardan, 1 mikrondan

kiiciik parcaciklarin filtrelenmesine olanak saglamaktadir.

Ince partikiiller (<0.3um boyutunda olanlar) nanolif yapilarinda kolaylikla
tutulabilirler ve filtrasyon verimliligini gelistirebilirler [3]. Nanolifler ile elde edilen
kumas yapist 100 nm’den daha kiiciik parcaciklar1 veya damlaciklar1 sividan veya

gazlardan uzaklagtirilabilir. Bu da nanoliflerin filtrasyon amacli kullanimin1 saglar
[4].

Nanolif uygulamalar1 uzun filtre omrii ve yiiksek tutus kapasitesi nedeniyle tercih

edilmektedir [7]. Azalan lif ¢ap filtreyi daha dolgun hale getireceginden akisa karsi
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koyan carpma ataletleri ve engel olma istegi artacak, bu yiizden partikiiller daha sik

yakalanacaktir.

Endiistride biitiin filtre yapilar1 temiz hava saglamak i¢in kullanilir. Bu filtre
yapilarinin yaklasik 0,5 um boyutunda yag parcaciklarini tutmasi gerekir. Elektro
tiretim yontemi ile mikrondan daha kiigiik capa sahip olan lifler elde edildigi i¢in bu
parcaciklarin uzaklastirilmasi kolaydir [121]. Sekil 8.3’de toplama verimi (%) ile
parcacik capi arasindaki baginti verilmis olup ince capa sahip filtre malzemelerinden

daha yiiksek verim elde edildigi goriilmiistiir.
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Sekil 8.3: Filtreleme Isleminde Parcacik Capi ile Toplanma Verimliligi Arasindaki
igki [121]

Yakin zamandaki bir Amerikan patenti, nanolifli nonwonen bir tabaka ve tasiyici

malzeme tabakasindan olusan c¢ok tabakali bir toz filtreleme c¢antasinin icadini

duyurmustur. Yine nanoliflerin kullanildigi maden araglarinin hava filtrelemesinde

kullanilan bir filtre malzeme kabini yapilmistir [121]. Polimer nanolifleri

elektrostatik olarak yiiklenebildigi icin filtreleme verimini artirmak ic¢in basing

farkinda bir artma olmadan parcaciklar elektrostatik cekim ile tutulurlar. Bu
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baglamda elektro iiretim teknigi tek basamakta hem nanolif iiretir hem de liflerin

elektrostatik olarak yiiklenmesini saglar [34, 76].

Filtrasyonda geleneksel amaclarin disinda nanolif membranlar kullanilarak 6zellikle
0zel polimerlerin kullanilmasiyla kimyasal ve biyolojik ajanlara karsida filtreleme
yapilabilir. Sekil 8.4’de bir filtre tiilbendi goriinmektedir. Filtrelemede nanotiilbentler
kullanilmasindan dolay1 ne kadar ince lif, o kadar ince ag demektir. Ince nanotiilbent
geleneksel metotlarla filtreye aktarilamaz. “Zemin tabaka” denilen lif tabakasi
kullanilir. Ezmeye, seri {iiretime, kullannm dayanimina ve baz1 6rneklerde
temizlemeye uygun yapida tabakalar kullanilir. Zemin tabaka, filtreye mekanik

ozellikler saglarken, filtre performansi ag sayesindedir.

Yapilan deneylerde bu numunenin sadece poliester spunbond filtre kumasina gore
2.5 kat daha cok toz Kkiitlesi tuttugu goriilmiistiir. Bu toz tutma kapasitesinin
artmasindaki gelisim lif ¢capinin azalmasina yani yiizey alan/birim agirlik oraninin

artmasina baglidir [3].
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Sekil 8.4: Spunbond Poliester Dokusuz Yiizey Uzerine Yerlestirilmis Nanoliflerden
Olusan Filtre [121]

Filtrasyon uygulamalarinda, nanoliflerden olusturulmus dokusuz yiizeylerdeki elyaf

boyutlart ve birim agirliktaki (g) yiizey alani (m?) Tablo 8.2°de verilmistir.
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Tablo 8.2 Farkli Elyaf Caplarindan Olusmus Dokusuz Yiizeylerin Birim Agirliktaki
Yiizey Alanlar1 [124]

Lif Tipi Lif Cap1 (um) Birim Agirhktaki Yiizey Alani (m%/g)
Nanolif 0.05 80
Spunbond 20 0.2
Melt blown 2.0 2

Diger dokusuz yiizeyler ile birlestirilmis nanoliflerden olusturulmus dokusuz
yiizeyler, aerosol filtrelerinde, yiiz maskeleri gibi filtrasyonun gerekli oldugu

uygulamalarda yaygin bir sekilde kullanilmaktadir [124].

Endiistride biitiin filtre yapilar1 temiz hava saglamak i¢in kullamilir. Bu filtre
yapilarinin yaklasik boyutunda yag parcaciklarini tutmasi gerekmektedir. Elektro
tiretim siireci ile mikrondan daha kiiciik capa sahip olan lifler elde edildigi icin bu

partikiillerin uzaklastirilmasi kolaydir [3].

E-Spin Teknolojileri Sirketi, aktiflestirilmis karbon nanolifinden olusturulmus bir
prototip iiretmistir. Bu prototipte, PAN tabanli nanolifler elektro iiretim yontemiyle
olusturulmustur. Daha sonra bu tiilbentler saglamlastirilmig, karbonize islemine tabi
tutulmus ve aktiflestirilmistir. Bu aktiflestirilmis nanolifler, hem aerosol hem de

kimyasal filtrasyonda miikemmel sonuclar vermislerdir [124].

Elektro iiretim yoOntemiyle iiretilmis nanoliflerden olusan tiilbentler ¢ok ozel
filtrasyon uygulamalarinda da kullanilmaktadir. Donaldson, gaz tiriibiinleri,
kompresorler ve jeneratorler igin elektro iiretim ile iiretilmis poliamid elyaflarini bir
araya getirerek, filtreleme malzemesi olusturmus ve bu malzemeleri pazarlamistir

(Bakiniz Sekil 8.5) [124].
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Sekil 8.5: Nanolif Kullanilarak Uretilmis Hava Filtresi [121]

Nanoliflerden olusturulmus filtre malzemelerinde, spunbond (SB) veya meltblown
(MB) tiilbentleri, nanolif tiilbenti filtrasyon verimliligini arttirirken, mekanik

mukavemetin, stabilizasyonun, kat olusturmanin saglanmasinda kullanilir [124].
(Bakiniz Sekil 8.6)

Spunbond

Sekil 8.6: Spunbond ve Nanolif Tiilbentinden Olusturulmus Dokusuz Yiizey

8.4 Biyomedikal Uygulamalan

Son yaymnlara gore, biyoteknoloji ve tiptaki nano yapidaki materyallerdeki payinin,

2015 yilinda 180 milyar Amerikan Dolar’1 seviyesinde olacagi tahmin edilmektedir
[27].
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Biyolojik agidan insan doku ve organlari nanofibrinli yapida bulunurlar. Kemik, dis,
kallogen, deri ve kikirdak dokuyu oOrnek olarak verebilir. Timii nanometre
Olcegindeki fibrinli yapilardir. Bundan dolay1 nanoliflerin simdiki arastirmalar1 da

onlarin biyomiihendislik alanindaki uygulamalar1 yoniindedir [3].

Arastirmacilar, kan icerisinde bulunan bir bilesimden elyaf olusturmuslardir. Bu
nano Olcekteki elyaflar, tamamiyla viicut icerisinde coziilebilen bandajlarda ve
dikislerde kullanilmakta olup yaralanma oranini, kan kaybin1 ve yaradaki enfeksiyon

olasiligini diistirmektedir [124].

Multi-jet elektro iiretim yontemini kullanarak biyolojik olarak bozunan nanofibrilli
nonwoven tiilleri polivinilalkol ve seliilloz asetat kullanilarak yapilmistir. Bu tiiller

filtre ve biyomedikal uygulamalarda kullanilmaktadir [55].

Bilindigi gibi giimiis iyonu ve giimiis kristalleri yillardir antimikrobiyal eleman
olarak tipta kullamlmaktadir. Ozellikle deri yanmalar1 gibi vakalarda anti bakteriyel
ozellikleri sayesinde kullanilmiglardir. Medikal uygulamalarda kullanilmalarinin
sebeplerinden bir digeri de giimiis metalinin istikrarli olmas1 ve insan derisi ile
tepkimeye girmemesidir. Bununla birlikte, yara sargisi icerisinde nem olusursa veya
yara kanamaya baglarsa giimiis iyonlar1 serbest kalacaktir ve sadece bakteri
DNA’larin1 yok etmekle kalmayip bunun yaninda yararli deri hiicrelerini de

oldiirecektir.

Bu problemi c¢ozebilmek igin bir deneme yapilmistir. Ozel bir giimiis kompleksi
hazirlanmis. Bu giimiis kompleksinden beklenen daha iyi bir iyon salinimi ve daha
1yl bir bakteriyel yok etme etkisidir. Yapilan deneylerde kompleksin 1yi bir
bakteriyel yok etme etkisine sahip oldugu gozlenmistir. Fakat giimiis kompleksinin
giimiis iyonunu birakmasi ¢ok hizli olmus ve ayrilan iyonlar hemen katilasip iyi bir
iyonlagma islemi gerceklesmesini engellemistir. Dolayisiyla giimiis kompleksinin tek

basina kullanimi pek ¢ok pratik uygulamada miimkiin olmamistir [32].

Iyonlarin giimiis kompleksinden ayrilmasii yavaslatmak igin giimiis kompleksi
elektro-iiretim ile elde edilmis Tecophilic lifleriyle kapsiillenmislerdir. Tecophilic bir
cesit termoplastik-alifatik poliiiretan ve kendi agirhiginin 1,5 kati kadar nem
cekebilme 6zelligine sahiptir. Giimiis kompleksi bu polimerin icinde oldugu takdirde
polimerin yiikksek hidrofil Ozelligi sayesinde diizgiin bir iyonlasma islemi

gerceklesecektir. Ayrica, tecophilic polimeri yara iizerinde sabit bir nem orami
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saglayacak ve yaranin iyilesmesini hizlandiracaktir. Bu amacla polimer ve giimiis
kompleksi etanol igcerisinde homojen karisim olusturacak sekilde ¢oziilmiis ve olusan
karisim elektro iiretime tabi tutulup giimiis kompleksi kapsiillenmis lifler elde
edilmistir. Lifler incelendiginde 20 nm capinda giimiis parcaciklarim igerdikleri
goriilmiistiir. Elde edilen giimiis parcacikli polimer lifleri antimikrobiyal testlere
sokulmusg ve yaygin olarak kullanilan giimiig-nitrat ve giimiis sulfadiazine (SSD) gibi
maddelerle karsilastirllmistir. Sonuglara gore; giimiis kapsiilleyen lifler, giimiis-
nitrat ve SSD’ye nazaran daha iyi bir bakteri yok etme etkisine, cok daha az giimiis

metali kullanarak ve daha iyi bir iyon salimimu saglayarak ulagmislardir [32].

Nanolifler, biyomedikal alanda tibbi protezlerde (yapay kan damarlarinda, yapay
organlar), teletip malzemelerinde, ila¢ transferinde, yara Ortiicii malzemelerde, cilt

bakim iiriinlerinde (ve tibbi yiiz maskeleri) ve doku sablonlarinda kullanilmaktadir.

8.4.1 Tibbi Protezler

Kan damarlari, gégiis gibi yumusak doku uygulamalarinin pek ¢ogu icin elektrostatik
cekim ile iiretilen nanolifler onerilmektedir. Yine biyolojik uyuma sahip nanolifler
sert doku protezi iizerine ince gdzenekli film seklinde yerlestirilirler ve insan viicudu
icine implante edilebilirler. Bu kaplama film insan dokusu ile protez aleti arasinda bir

ara faz olarak calisir ve doku ile alet arasindaki katilik uyumunu saglar[3].

8.4.2 Teletip

Teletipta  tibbi  tekstiller sensorlere ve telekomiinikasyon  sistemlerine
dayandirilmaktadir. Nanosensorler giysilerin i¢ine entegre edilebilir, hastanin tibbi
verilerini toplayabilir, doktora veya hastaneye ulastirabilir. Alinan veriler
degerlendirilmektedir. Yasam gomlegi olarak bilinen ve saglik gozetimi i¢in temel
fonksiyonlara sahip olan giysi ile kalp sesi, solunum hizi, bedenin genel durusu veya
kasilmasi kaydedilebilmektedir. Tiim bilgi toplanir ve gonderilir. Saglik durumunun
degisiklikleri rapor edilebilmektedir. Bu elektrik iletkenligine sahip olan liflerin
elektro iiretim siireci ile {retilmesi sonucunda olusturulan nanoliflerle

saglanabilmektedir [3].

8.4.3 Ila¢ Dagilimm

Polimer nanoliflerle ila¢ dagitiminin temeli hem ila¢ hem de ihtiya¢c duyuldugunda

tasiyic1 ylizey alaninin cogaltilmast ile parcaciklarin ¢oziinme hizinin arttirilmasi
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prensibine dayanir. Nanolif {iriinlerin icerisine yerlestirilmis olan ila¢ cesitli

yapilarda bulunabilir [3];

e Nanolif formunda tasiyici ylizey iizerine tutunmus parcaciklar seklinde

olabilir,
¢ Hem ila¢c hem de tastyict nanolif formunda olabilir,

e Her iki bileseni de igeren lif cesidi ile birlestirilmis ila¢ ve tasiyict madde

karigimlart seklinde olabilir,

e llaclarin igine hapsedildigi tiip formunda tasiyic1 materyaller seklinde olabilir.

Sekil 8.7: Kirmiz1 Kan Hiicresi ile Nanoliflerden Olugmus Tiilbentin
Boyutsal Karsilastirilmasi [124]

Nanolifler ve nanoliflerden olugsmus tiilbentler, ilaglar1 dogrudan i¢ dokulara
besleyebilme kapasitesine sahiptirler. Sekil 8.7°de ilaglar1 kan hiicresi icerisine

tasiyan bir tiilbent gosterilmistir.

8.4.4 Yara Ortiiciiler

Nanolifler insanin derisindeki yara ve yaniklarin tedavisinde kullanilabilir. Insan
yarast siirekli akintilar iireten bir hiiviyete sahip oldugundan, bu tarz liflerin
gozenekli yapiya sahip olmalar1 biiyiilk avantaj saglar. Boyle bir ylizey yaranin
kurumasinit Onlerken, yaranin akan sivisim disart alinmasimi ve tabaka altinda
birikmemesini de saglar. Bunlara ilaveten, miikemmel oksijen ve hava iletimi,
enfeksiyon yapici bakterileri engellemesi gibi onemli 6zelliklere sahiptir [20]. Belli

ozelliklerle hemostatik aletler i¢in tasarlanabilir. Elektrik alan yardimiyla biyolojik
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olarak parcalanabilen polimerlerin ince lifleri yarali yiizey iizerine dogrudan
spreyledir veya puskiirtiiliir (Sekil 8.8). Yiizey iizerinde bir fibrilli tabaka olusturur.

Bu da yaralarin iyilesmesine yardimci olur, normal cilt biiylimesini gelistirir.

Sekil 8.8: Yara Ortiicii Olarak Kullanilan Nanoliflerin Uygulanmasi [34]

Konvansiyonel yontemle yapilan tedavi sonrasinda iz kalirken, bu uygulamadan
sonra iz kalmaz. Dokusuz yiizey nanolif yapilarindan yara Ortiici olarak
kullanilanlarin gbzenek boyutlar1 500 nm ve 1 pm arasindadir. Bunlar yaray: bakteri
niifuziyetine kars1 korur, parcacik yerlesmesini engeller. 5-100 m?/g civarinda olan

yiiksek yiizey alani1 degerleri de s1vi emilimi icin olduk¢a verimlidir [3].

Nanoliflerin inceliginden dolay ag ¢cok gozenekli ve birim kiitlede elde edilen yiizey
alanin fazlaligindan dolayr ag1 gozenekliligini hesaplamakta 6nemli iki Ozelliktir.
Boyle saricilar oksijen ve su buharinin atmosferle yara yiizeyinde degisimi icin

yeterli gbzenekliligi saglamaktadir.

Elektro iiretim ile elde edilmis lifler direkt olarak insan derisine toplanabilir. Ve ag
yiizeyin sekline gore kendisini deri yiizeyine konforlu bir sekilde toplayacaktir. Sekil

8.9 insan viicuduna elektro iiretim islemini gostermektedir [20].
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Yara ortiicii olarak kullanilan polimerlerin basinda kitin polimeri gelmektedir[46, 98,
99,78-80,102]. Kitin, antibakteriyel, antimetstatik, ve antiosteroporotik ajani olarak
aktiftir. Kitin insan enzimleri varliginda biyolojik olarak parcalandigindan zehirli
olmadigina ve insan viicuduna faydali olduguna dair bircok bilimsel kanit
bulunmaktadir. (Bakimiz ABD patentleri; Unitika Ltd. Japon: US48322404,1990;
US4431601, 1984) son zamanlarda Chitomed projesi cercevesinde, kitinin bir esteri
olan ve lif ve film olma ozellikleri barindiran, insan viicuduna biyolojik olarak
uygunlugu ve organlarin iyilestirilmesinde desteklendigi bilinen dibiitirilkitin (DBC)
sentezi [98] gelistirilmistir. Bu nedenle 6zellikle derideki yaniklarda DBC polimeri
yara Ortiicii malzeme olarak kullanilmaktadir. DBC polimerinden film eldesi i¢in son
kullanilan yontem olarak elektro iiretim metodu onerilmektedir. Elektrik alani ile lif
cekimi tekniginin kullanilmasi tiilbendi olusturan liflerin enine boyutlarini iki kat

azalmasina olanak tanir. Bu boyutlarin nanometre bolgesine inmesi demektir.

Sekil 8.9: El Ustiine Elektro Uretim Islemi ve Yara Kaplama
8.4.5 Cilt Bakim Uriinleri

Su anki cilt bakim maskeleri; kremler, merhemler veya losyonlar seklinde
uygulanmaktadir. Bunlarin uygulamasi sirasinda, goz, burun gibi hassas bolgelere
migrasyonu kullaniciya zarar verir. Nanolifler cilt iyilestirici, temizleyici olarak ve
diger tibbi ozellikleri saglayacak sekilde hi¢bir katki maddesi icermeden cilt bakim

maskesi olarak uygulanir. Gerekli polimer elektro iiretim islemi ile {iiretilir ve
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nanolifler elde edilir. Bu nanolif yapili cilt bakim maskesi yiiksek yiizey alani

sayesinde daha verimlidir, cilde maddenin transfer hiz1 yiiksektir [3].

8.4.6 Doku Sablonu

Elektro iiretim teknigi ile elde edilmis nanoliflerden meydana gelen yiiksek
gozeneklilige sahip nonwoven kumaslar iiretmek miimkiin hale gelmistir. Yeni bir
kemik dokusu gelisimi icin gozenek ebatlarinin 100 ile 350 nm arasinda olmasi

gerektigi ve gozenekliligin %90 seviyelerinde bulunmasi gerekmektedir [73].

Insan viicudundaki dogal matrisin biyolojik fonksiyonlarii ve yapisimi taklit
edebilmek icin sentetik matrislerin ve yap:1 malzemelerinin ideal tasarimi gereklidir.
Bu da doku miihendisli§i ve biyomateryallerin uygulama alanina girer. Insan
hiicreleri ¢cok kiigiik caplarda lif seklinde yerlesebilirler. Bu ag¢idan nano olgekli
fibrinli yapilar hiicrelerin tohumlanmasi, biiyiimesi ve migrasyona ugramasi icin
optimum sablonlardir. Hiicreler bu sablonlar lizerinde depolanir ve hizla cogalir.
Doku miihendisliginde yeniden iiretilebilir ve biyolojik olarak uyumlu ii¢ boyutlu
yapilar hiicre biiyiimesi i¢in biyomatris kompozitlerinde ¢esitli dokularin onarimi ve

yer degistirmesinde kullanilir [3].

Nano ve mikro yapili biyolojik olarak bozunabilen poly(L-lactide-co-caprolactone)
(PLCL) kumaslar elektro iiretim ile hazirlanmis ve bunlar kardiyovaskiiler ve kas
dokusu miihendisliginde gecici fonksiyonel doku sablonu olarak kullanilmaktadir.
Bu kumaslarin gozenekliligi lif ¢aplarinin azalmasiyla gézeneklilik de azalmaktadir

fakat lif yogunlugu ve mekanik mukavemeti artmaktadir [122].

Elektro iiretim teknigi doku miihendisligi uygulamalarinda sentetik ve dogal liflerden
yapilan biomimetik doku sablonlari icin lider bir tekniktir. Bu calismada [122] jelatin
ve kollogen kullanilarak nanolif yapilmistir bu ikisinin c¢aplar1 boncuksuz bir yap1
olusturarak 200-500 nm’lik ol¢iilere varmistir. Son zamanlarda arastirmacilar bu
yonde sentetik biyopolimerlerle biyolojik olarak pargalanabilen polimerlerden
nanolifler elde ederek, bu nanoliflerle biyolojik yapt malzemesi {iiretmeye

baslamiglardir.

Elektro iiretim isleminden sonra iiretilen nonwoven nanolif aglar1 biyolojik olarak
bozulabilen doku sablonlar1 yapmak kolay olmaktadir ve bunlar yarayr sarmak ve

tyilestirmek i¢in kullanilmaktadir. Ve bu aglarin 6zellikleri sirasiyla;
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® Yiiksek su buhar gegisi,
® Gegirgenlik,
® Yiizey rahatligy,

e Bakteri koruyuculuktur.

Son zamanlarda arastirmacilar bu yonde sentetik biyopolimerlerle biyolojik olarak
parcalanabilen polimerlerden nanolifler elde ederek, bu nanoliflerle biyolojik yapi

malzemesi iiretmeye baslamiglardir [3].

Ayrica nanoliflerin bir diger kullanim alami proteinin elektro iiretim ile elde edilmis
lifler igerisinde korunmasidir. Biyolojik materyallerin korunmasinda dondurarak
kurutma yontemi kullanilmakla beraber bu yontemin getirdigi bir¢ok dezavantaj da
tespit edilmistir. Bu sistem zaman ve pahali donanimlar gerektirir. Ayni zamanda
proteinin yapisinin bozulma ihtimali olduk¢a yiiksektir. Bu bozulma pH’daki ya da
biyolojik maddelerin konsantrasyonlarindaki degisimden kaynaklanan denatiirasyon
ile sonuclanmaktadir. Iste elektro iiretim islemi biyolojik materyallerin uzun nakil
islemleri icin gereken zamam ortadan kaldirirken, bunu sogutma gerektirmeden
yapmaktadir. Boylece oda sicakliginda uzun siireli korumay1 saglayacak sartlar temin

edilmis olur [20].

8.5 Elektriksel ve Optik Uygulamalar

Tekstil kumaglarinin iletkenligini gelistirme konusunda yapilmis ilk yaklasim
metalik tellerin ve ince metalik bantlarin kullanilmasidir. Metalik teller kumas yapisi
icerisine bir ag gibi Orillirler ve kumasa gerekli elektriksel iletim oOzelligini

kazandirirlar [4].

Elektrik iletkenligine sahip polimerlerden nanolifler iiretilebilmesi pek ¢ok avantaji
beraberinde getirmistir. Iletken nanoliflerin kiigiik elektronik aletlerin veya
makinelerin imalatinda kullanimi s6z konusudur. Elektrodun yiizey alani ile elektro
kimyasal reaksiyon hizi orantili oldugu icin iletken nanoliflerden yapilmis
membranlarin yliksek performansh bir pil gelistirmede gozenekli elektrot olarak
kullanilmas1 oldukca uygundur. iletken membranlar elektrostatik dagilma, korozyon
korumasi, elektromanyetik engelleme gibi cesitli uygulama alanlar1 i¢in potansiyel

teskil ederler [3].
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8.6 Savunma Uygulamalari

Askeri uygulamalarda koruyucu giysilerden 6ncelikle hayatta kalabilme ihtimalini en
yiiksek seviyede tutmasi, uzun siire koruma saglayabilmesi, gii¢ iiretebilmesi ve zor
hava kosullarina dayanikli olmasi, niikleer, kimyasal ve biyolojik etkilere karsi
dayanikli olmas1 ve verimliligi arttirmasi beklenir. Halen kullanimda olan koruyucu
giysiler asinn agirhk katilmis kumaslardan yapilmislardir. Hafif ve nefes alabilen
kumaslar, hava ve su buhar1 gecirebilen kumaslar tam c¢oziiciilerde kolaylikla ¢oziiliir
ve gazlarla, diger kimyasallarla yiiksek reaktiviteye sahiptir. Nanoliflerden yapilmis
kumaslar ise yiiksek yiizey alanlar1 sebebiyle kimyasal maddenin nétralizasyonunu
gerceklestirebilir. Su buhari ve hava gecisine de izin verir. Nanolifler yiiksek
gozenekliligine sahip ama gozenek boyutu c¢ok kiiciik olan bir ylizey iizerine
yatirilarak kimyasal maddenin kumas i¢ine niifuziyetine karsi iyi bir direnc

saglanmis olur [3].

Askeri uygulamalarda iz bulma islemi i¢in nanosensorlerden, ¢esitli kontroller igin
nano elektroniklerden, hafifligin gerektigi platformlar i¢in nano kompozitlerden
faydalanilir. Nano-6l¢cekli materyallerle genel bilgisayara bagli iletisim aletleri
yapilabilmektedir. Bunlar kafaya yerlestirilebilmekte, bilege takilabilmekte ve
gomlek apoletleri igerisine biitiinlestirilebilmektedir. Bu sekilde savunma alaninda
kullanmilmak iizere askeri {iniformalara kullanic1  destekli  bilgisayarlar

yerlestirilebilmektedir [3].

Askeri uygulamalarda, insanin yerini alacak robotlarin yapiminda caligmalar
stirdiiriilmekte olup bu robotlarin dis yiizey kaplamalarinda kullanilmak iizere uygun
polimer kullanilarak, karbon gibi, nanoliflerin bu alanda kullanim1 planlanmaktadir.

(Sekil 8.10)
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Sekil 8.10: Askeri Amacli Robot Yapimi
8.7 Tarim Uygulamalari

Nanoliflerden olusmus tiilbent ile kaplanmig bitkiler zararli kimyasallara ve
boceklere karst korunmus olur. (Bakiniz Sekil 8.11) Aym1 zamanda bu nanoliften
olusmus tabaka sayesinde bitkiye, daha dnceden nanoliften olusmus tiilbente enjekte

edilmis giibrenin zamanla sagilmasi da saglanabilir.

Sekil 8.11: Bitkinin Boceklere Karst Korunmasi Icin Elektro Uretim ile Uretilmis
Nanoliften Olusan Yiizey ile Kaplanmasi [123]

8.8 Uzay Uygulamalari

Ozellikle karbon tabanli nanoliflerin, yiiksek mukavement, celikten yiizlerce kez
daha mukavim olmasi, diisiik agirliklar1 gibi muhtesem ozellikleri sayesinde uzay

ara¢ ve gereclerinde yogun bir sekilde kullanilmasi s6z konusudur. Ayrica gelecekte
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karbon, cam ve seramik benzeri nanoliflerinden olusturulabilecek uzay yapilar

cikabilecektir.

Uzayda kurulan giines ve 151k panellerinde de nanoliflerden olusturulmus yiizeyler

kullanilmaktadir [4].

8.9 Diger Uygulamalar

Elektro iiretim ile iiretilmis nanoliflerin diger potansiyel kullanim alanlari arasinda;

¢ Enzim transferi; elyaf capinin diisiik olmasi sayesinde, enzim agirliginin elyaf
agirligina orani digerlerinden fazladir ve bu da nanoliflerle enzim transferini

avantajl hale getirir.

e Yiiksek sicaklik ve yiiksek modiil gereken yerlerde kullanilan seramik ve

karbon nanolifleri [4].

e Yiiksek derecede yumusak tutuma sahip ve kirlenmeye karsi direngli yeni

kumaslarin iiretimi.
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9. DENEY DUZENEKLERI VE DENEYSEL CALISMALAR

9.1 Deney Diizenegi

Elektro {iiretim diizeneginin kurulumu siirecinde, Oncelikle literatiir arastirmasi
esnasinda erisilen yaymlanmis makaleler ve kaynaklardan yararlanilmistir. Gorsel
olarak ise, Sabanci Universitesi’nde [126] kurulu bulunan diizenek incelenmistir.
Daha sonra Cekoslovakya’da bulunan ve elektro liretim c¢aligmalarinin yogun bir
sekilde yapildig1 tespit edilen Liberec Universitesi'ne gidilerek buradaki deney

diizenegi incelenmistir [125].

Sonug olarak elektro iiretim islemi i¢in gerekli dort ana eleman tespit edilmistir;
e Yiiksek voltajli gii¢ kaynag,
e Polimer besleme iinitesi,
e Toplayici plaka,

e Polimer.

9.1.1 Yiiksek Voltajh Gii¢ Kaynag

Yapilacak deneylerde kullanilmak iizere, Gamma (ES100) marka [127], 100 kV’a
kadar voltaj uygulayabilen, DC gii¢c kaynagi temin edilmistir. (Bakimiz Sekil 9.1)
Kademesiz olarak voltaj ayarlama imkani mevcut olup elektro iiretim deney
diizenedi icerisinde, besleme ve toplama iinitelerine baglanan pozitif (+) ve negatif
uclar (-) ile voltaj uygulanir. Bu voltaj elektro iiretim isleminde polimerin besleyici

tiniteden toplayici iiniteye hareketini saglar. Bu hareket esnasinda ise lif incelir.
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Sekil 9.1: Yiiksek Voltajli Gii¢ Kaynagi (Gamma ES100)
9.1.2 Besleme Unitesi

Elektro iiretim isleminde, termoplastik polimerlerin iiretimi esnasinda besleme
initesi olarak islev gormesi plani ile Melt Flow Index (MFI) (ATS-MAN-1038)
(Eriyik akis hiz1 indeksi) test cihazi temin edilmistir. (Bakimiz Sekil 9.2)

MFI test cihazi termoplastik polimerleri belirlenen sicaklik derecelerinde eritir.
Standartlar tarafindan belirlenmis bir zamanda akan polimer eriyiginin kiitlesini
hesaplayarak, o polimerin MFI degerinin Ol¢iimiinii saglar. Termoplastik lifleri
istenen derecede eritmesi nedeniyle elektro iiretim iinitesinde besleyici olarak

kullanilmustir.

Sekil 9.2: Polimer Eriyigi Besleme Amagli Kullanilacak MFI Test Cihaz1 (ATSFaar)
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9.1.3 Toplayic1 plaka

Toplayici plaka olarak aliiminyum folyo (5 cm, 10 cm, 15 cm, 20 cm caplarinda) ile
kaplanmis kartonlar kullanilmaktadir. Yine aliiminyum folyo ile kaplanmis silindirik

kartonlar kullanilmistir.
9.1.4 Materyal
9.1.4.1 Su ve Tuzlu Su

Deneysel calismalara oncelikle suyun elektrik alan etkisi altindaki davranisinin
gozlemlenmesi ile baslanilmistir. Bu nedenle Zeleny’nin [125] deney diizenegine
benzer bir diizenek kurulmustur.(Sekil 9.3) Ayrica bu diizenekte suyun iletkenligini

artirmak amaciyla suya tuz ilavesi de yapilmustir.
9.1.4.2 Duvar Boyasi (Plastik Boya)

Deney calismasinda ikinci olarak kullanilan malzeme ise sentetik inceltici ile

inceltilmis plastik boyadir.
9.1.4.3 Polivinilalkol (PVA)

Elektro iiretim islemindeki temel amag lif elde etmektir. Bundan 6nce kullanilan
materyaller bu igsleme bir giris olarak diisiiniilebilir. Bu nedenle lif elde etmek icin
kullanilan polimer olarak Polivinilalakol polimeri se¢ilmistir. PVA polimeri Bereket
Kimya’dan [Eminonii/Istanbul] alindigi gibi kullanilmistir. PVA polimeri oda
sicakliginda saf su katilarak ¢ozelti haline getirilebilmektedir. Fakat deney islemleri
icin farkli bir ¢ozelti hazirlama yoluna gidilmistir. PVA ¢ozeltisi hazirlik asamasinda
PVA polimerleri belli agirliklarda hassas tarti kullanilarak tartildi. 5, 10 ve 15 g
tartimlar alindiktan sonra beherlerdeki 80°C’deki saf suya yavas yavas konularak
ayni zamanda karistirildi. Cozeltinin optimum homojenlikte olmasi i¢in karigim 20-

30 dakika giiclii bir karisim yapildiktan sonra 24 saat oda sicakliginda bekletildi.
9.1.4.4 Polipropilen (PP)

Elektro tiretim isleminde hem ¢ozelti hem de eriyikten lif eldesi icin kullanilan nadir
polimerlerden birisi de polipropilen (PP) dir. Polipropilen polimeri Aker Tekstil’den
[Topkapi/Istanbul] graniil seklinde temin edilmistir. Erime akis hiz1 230° de ve 2.16
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kg agirlhik altinda 25 ve 35 g/10dakika olan (25 ve 35 MFI) iki farkli PP polimeri
kullanilmistir. PP polimeri deney sirasinda hem c¢ozelti seklinde hem de eriyik
seklinde kullanilmigtir. PP cozeltisi behere konulan Ksilen 5-10 dakika arasinda
kaynatildiktan sonra belli agirliktaki PP graniilleri ¢oziiciiye konarak karistirildi.
Karisim siiresi 10-15 dakika arasinda degisti. Bu c¢ozelti sicak olarak deneyde
kullamilmistir. Ciinkii 30-45 dakika sonra tekrardan c¢ozeltinin sogumasiyla PP
katilasmaya baslamistir. Ayrica PP polimeri MFI cihazinda eriyik haline getirilerek
hem de sicak tabaka (hot plate) {izerinde eriyik haline getirilerek elektro iiretim

islemlerinde kullanilmastir.
9.1.4.5 Polietilen (PE)

Polietilen polimeri de Renko Tekstil San. ve Tic. Sirketi’nden [Tuzla/Istanbul] temin
edilmistir. Erime akis hiz1 190° de ve 2.16 kg agirlik etkisi altinda 17-29 g/10dakika
(17-29 MFI) arasinda degismektedir. Yogunlugu ise 0.917-0.921 g/cm*®dir. Bu
polimerler de graniil seklinde temin edilmistir. Polietilen polimerini ¢6zmek icin ise

karbontetrakloriir (CCl 4) ve Ksilen kullanilmastir.
9.1.4.6 Poliiiretan (Elastan)

Poliiiretan polimeri de Renko Tekstil San. ve Tic. Sirketi’'nden [Tuzla/Istanbul]
temin edilmigtir. Yogunlugu 1.1 g/cm*® dir. Bu polimer hem graniil seklinde hem de

s1v1 seklinde temin edilmistir. Fakat sivisi ile lif eldesi miimkiin olmamustir.

9.1.4.7 Silikon

Silikon, silisyum-oksijen (...-Si-O-Si-O-Si-...) zincirine ¢esitli gruplarin eklenmesi ile
elde edilen polimer ailesinin iiyelerine verilen genel addir. Silikonlar suya direncli,
elektrik iletkenligi ¢ok diisiik, kimyasal asindiricilara, oksidanlara ve sicaklik
degisikliklerine dayanikli olmalar1 nedeniyle yalitimda, yapistirici ve kayganlastiric
tiriinlerin yapiminda yaygin olarak kullanilirlar [129]. Deneylerde kullanilan
silikonlar genelde yapistiric1 olarak kullanilan ve yaygin olarak bilinen silikon

tabancalarinda eritilerek uygulanan silikon mumlaridir.
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9.1.4.8 Poliakrilikasit (PAA)

Poliakrilikasit(PAA) polivinilalkol(PVA)’tin capraz baglamasinda (crosslink)
kullamlmak iizere Istanbul Teknik Universitesi Kimya Boliimiinde Filiz Senkal

tarafinda sentezlenerek hazirlanmistir.

9.1.4.9 Boraks( Disodium tetraborate Decahyrade, Na,B,0,10H,0)

Molekiiler agirligi 381,22 g/mol olan boraks suda coziinebilen bir kimyasal olup
Bereket Kimya’dan [Eminonii/Istanbul] temin edilmis ve alindig1 gibi kullanilmistir.
Bu kimyasal da PAA gibi PVA’nin capraz baglamasinda (crosslink) kullanilmak

izere alinmstir.

9.1.4.10 Ksilen( Xylene)

Yogunluk degeri 0,865-0,875 g/ml olan ksilen polipropilenin ¢oziicii kullanilarak sivi
hale getirilmesi icin kullanilmistir. ITU Tekstil Teknolojileri ve Tasarim Fakiiltesi

Kimya Laboratuar’indan temin edilmistir.

9.1.5 Diger deney malzemeleri

Deneylerde kullanilmak {izere asagida listesi verilmis deney malzemeleri de temin

edilmistir.

e Cam pipetler (1 ml, 2 ml, 20 ml hacminde): Coziicii ile kullanilan
polimerlerde besleyici olarak kullanilmakta.

e Siringa: Coziicii ile kullanilan polimerlerde besleyici olarak kullanilmakta.

¢ Hortum: Cam pipet ile ayarlanabilir tutucu arasinda siv1 tagimasinda araci
olarak kullaniliyor.

e Ayarlanabilen ayakli tutucular

e Klipsler

e Bakir cubuk ya da tel

9.2 Deneylerde Kullanilan Deney Diizenekleri

Bu calismada birden fazla deney diizenegi kullanilmistir. Bu diizeneklerin sekilleri
gosterilecek ve hangi amag icin yapildiklar1 anlatilacaktir. Sonuclar1 daha sonraki

bolumlerde ele alinacaktir.
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9.2.1 Elektrospray Diizenegi
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Sekil 9.3’deki diizenek su ve tuzlu su deneyleri i¢in kullanilan diizenegin basit bir

g0s

sayesinde ucunda igne bulanan mekanizmaya ilerler. Su damlasi ignenin ucunda

goriildiigiinde su ilavesine ara verilir ve sistem gii¢ kaynaginin c¢alistirilmasiyla
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Sekil 9.3: Elektrospray Deney Diizenegi (su ve tuzlu su)

terimidir. Su sekilde de goriildiigli gibi cam bir pipetin icine konur ve plastik boru

baglar.
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9.2.2 Elektro Uretim Diizenegi (siringa ve cubuk sistemi)

Besleme initesi

Toplayicl

Yiksek Volta) Gig
Kaynag

Sekil 9.4: Siringa Beslemeli Elektro Uretim Diizenegi

Sekil 9.4’teki diizenekte polimer cozeltisi siringa icine yerlestirilir. Katot u¢ bazi
durumlarda igneye verilirken bazi durumlarda da siringa igine yerlestirilen bakir

elektroda baglanir ve sonrasinda voltaj uygulamasiyla mekanizma caligir.

Metal disk I
konileri &
polimer

iletken

Cubuk

Gulc Kaynagi
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Sekil 9.5: Tletken Cubuklu Deney Diizenegi

Sekil 9.5’teki diizenekte polimer damlasi iletken cubuk iizerine damlatilir. Damla

orada sabit bir sekilde yar kiire seklinde durur. Katot ug iletken ¢cubuga baglanir.

97



Gii¢ kaynagi calistinilir. Bu diizenekte Taylor konisi ¢ok iyi bir seklide

gozlemlenebilmektedir.

9.2.3 MFI Sistemli Elektro Uretim Diizenegi

Agrlik(2 16 k) S @
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Kantral Faneli
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MFI test Toplayici
Cihazi > ; {

+

Sekil 9.6: MFI Sistemli Elektro Uretim Diizenegi

Sekil 9.6’daki sistemde termoplastik polimerler (PP, PE, PU) MFI cihazinin belseme
hunisine yerlestirilir. Istenilen sicakliga ulasildiginda polimer eriyigi diizeden cikar
ve orada bir damla seklinde durur. Bu sistemin ilk ii¢ sitemden ayiran temel 6zellik
katot ucun toplayici aparatina baglanmasidir. Sistem giic kaynaginin ¢alistirilmasiyla
devreye girer. Ayrica MFI sistemindeki diizeninin ¢apinin 2 mm olmasi besleme
oranini arttirdigl i¢in yeni bir diize tasarlanarak sistemin efektif hale gelmesi saglandi.

Yeni diizenin ¢ap1 1 mm ve uzunlugu da 25 mm’dir. (Sekil 9.7)
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Sekil 9.7: Tasarlanan ve Imal Ettirilen MFI Sistemi Diizesi
9.2.4 Sicak Tabakah Elektro Uretim Diizenegi

Sicak tabakali diizenekte esas amac polimerleri eritip sivi hale getirmekti. Bunun i¢in
sicak tabaka iizerine yerlestirilen kiiciik bir kap {iizerine polimer graniilleri
yerlestirildi ve 1siticinin ¢aligmasiyla polimerler eritildi. Fakat eriyik iizerinde sistem

calistiginda bir Taylor konisi gozlemlenmedi. Katot u¢ toplayiciya baglandi.

N
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Toplayici
Gl Kaynad)
+

Polimer Granilleri

mmmmmm

Hot Plate(Sicak

Tabaka)

Sekil 9.8: Sicak Tabakali Elektro Uretim Diizenegi

9.2.5 Silikon Tabancah Elektro Uretim Diizenegi

Bu diizenekte kullanilan silikon tabancasi silikon mumu ile yapistirict olarak
kullanilmaktadir. Bu sistemde silikonun yerine ilk 6nce PP, PE ve poliiiretan polimer

graniilleri yerlestirildi ve eritilmeye calisildi fakat damla hava ile temasinda ¢ok
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cabuk bir sekilde kuruma oldugu icin lif iiretimi miimkiin olmamistir. Fakat silikon
ile 1if eldesi miimkiin olmustur. Diizenek Sekil 9.9’de gosterilmistir. Katot u¢ yine

toplayic1 aparata monte edilmistir.

Toprak hat

B

Gog kaynad)

Silikon mum

Silikon tabancasi

7-10cm

op\aym pllél—ca

Sekil 9.9: Silikon Tabancali Elektro Uretim Diizenegi

9.2.6 Ekstruderli Elektro Uretim Diizenegi
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Sekil 9.10: Ekstruderli Elektro Uretim Diizenegi

Bu diizenekte ITU, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Boéliimiinde buluna Polimer

Isleme Laboratuar’nda bulunan dort 1s1tma bolgeli, 20 mm c¢apinda vida, dort adet 3

100



mm’lik capa sahip olan delikli diizesi olan ekstruder kullanilmistir. Bu sistem
endiistriyel manada kullanilmasi diisiiniilen bir diizenek olup polimer olarak
polipropilen kullanilmistir. Gii¢ kaynaginin katot ucu diger eriyikten sistemlerde

oldugu gibi toplayici levhaya monte edilmistir.

Sonug olarak, diizeneklerden de anlasilacag: tizere iki farkli sistem mevcuttur. Ik
sistem ¢ozeltiden elektro islemi icin gerekli olan sistem, ikincisi ise eriyikten elektro
tiretim islemi i¢in gerekli olan sistemdir. Bu diizenekler ile yapilan deneylerin

sonuglart ileriki boliimlerde islenecektir.
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10. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

Bu boliimde yapilan deneylerden ortaya c¢ikan sonuglar tartisilacaktir. Elde edilen bu
sonuglar, genel olarak sistem parametreleri ve lif morfolojileri ad1 altinda iki baglik
altinda incelenecektir. Sistem parametreleri icinde uygulanan voltaj, besleme iinitesi
ile toplayict arasindaki mesafe, toplayicimin hareketi vb. gibi degiskenler yer
almaktadir. Lif morfolojisi ise taramali elektron mikroskobundan (SEM) alinan
fotograflarin incelenmesiyle aciklanacaktir. Nanolif iiretim teknolojisinde {iiretilen
liflerin ¢aplari biiyiik 6nem arz etmektedir. Yapilan deneyler sonucunda sadece PVA
polimerinden nanolif iiretilebilmis olup elektrospaying yontemiyle hem suyun hem
de sentetik duvar boyasinin islem gordiigii sonuglar1 ortaya cikmustir. ilk olarak

suyun ve duvar boyasi ile yapilan deneylerin sonuglari tartigilacaktir.

10.1 Su ve Sentetik Duvar Boyasinin Elektrospraying Islemi ve Sonuclar

Suyun elektrospraying islemi i¢in 9. Boliim’de gosterilen diizenek kullanilmigtir. Bu
diizenek Sekil 10.1°de gosterilmistir. Su ile yapilan deneyler sonucunda pipetin
ucundaki su damlasinin pipet ile toplayici arasindaki mesafenin 10 cm oldugunda
kritik voltaj degeri denilen ilk Taylor konisinin olusum degeri 16-17 kV arasinda
degismistir. Bu degerin asilmast durumunda damladan damlaciklar c¢iktig
gozlemlemis olup toplayici yiizeyi 1slanmistir. Daha sonra su i¢ine yaklasik %3’liikk
cozelti olusturacak sekilde NaCl ilavesi yapilmistir. Boylece c¢ozeltinin iletkenligi
artirllmis olup islemin olusmas icin gerekli olan gerilim degeri 10 kV degerine
diistiigii gozlemlenmistir. Buradan c¢ozeltinin iletkenligi ile kritik voltaj degeri
arasinda ters orantinin mevcudiyeti ortaya ¢ikmistir. Sistemin asagidan yukariya
dogru yapilmasinin amaci ise koni olusumunu gozlemlemektir. Tam tersi sistemlerde
siirekli bir akis oldugu i¢in damla ucundaki koni olusumu tam olarak
belirlenememektedir. Bu nedenle yapilan deneylerin ¢cogu asagidan yukariya dogru

gerceklestirilmistir.
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Sekil 10.1: Suyun Elektrospraying Islemi

Sentetik duvar boyasi ile yapilan elektrospraying isleminde Sekil 10.2°deki gibi

diizenek kullanilmistir.

Sekil 10.2: Sentetik Duvar Boyasinin Elektrospray islemi
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Boya ile yapilan deneylerde metal ¢ubugun c¢api ve cubuk ile toplayici arasindaki
mesafe degistirilerek kritik voltaj degerleri belirlendi. Ayrica cubugun cap: arttikca
damla iizerinde birden fazla koni olusarak multijet sistemi meydana geldi. (Bakiniz

Sekil 10.3)

Sekil 10.3: Toplayic1 Uzerindeki Multijet Sistemi

3.5 mm’lik ¢ubukta ¢ubuk ile toplayici arasindaki mesafenin degistirilmesiyle kritik

voltaj degerinin degisim grafigi Sekil 10.4’de verilmistir.
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Sekil 10.4: Boyanin Elektrospraying Isleminde Kritik Voltaj ile Toplayici Arasi
Mesafe Degisimi

Beslemenin yapildigi cubugun capr arttirildiginda islemin gerceklesmesi i¢in gereken

potansiyel gerilim degeri de artmaktadir. Ciinkii metal cubugun ¢api arttikca tizerine

konulan damlanin da miktar1 artmaktadir. Buradan c¢ikarilan sonu¢ belseme

oranindaki artisin islemin gerceklesmesi icin gereken gerilim degerinin de artmasi
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gerektigi yoniindedir. Toplayici ile metal cubuk arasindaki mesafe 5 cm’ den daha az
oldugu durumlarda elektrik bosalmasi meydana gelmistir. Elektrik bogalmasi
meydana gelmeden once havadaki oksijen(O,) parcalanarak ozonlagsma ya da korona

yiik bosalmas1 meydana gelmektedir.

10.2 Polivinilalkol (PVA) Polimerinden Nanolif Uretimi islemi ve Sonuclar:

Polivinilalkol (PVA) polimerinden ¢ozelti hazirlama islemi 9. boliimde agiklanmis
olup bu boliimde {iiretilen nanoliflerin ¢aplarinin SEM fotograflarindan hesaplanmast,

sistem parametreleri ve ¢ozelti parametrelerinin lif capina etkileri ele alinacaktir.
10.2.1 Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

10.2.1.1 Tamim ve Calisma Prensibi

Taramali Elektron Mikroskobunda (SEM) goriintii, yiiksek voltaj ile hizlandirilmig
elektronlarin numune {izerine odaklanmasi, bu elektron demetinin numune yiizeyinde
taratilmasi sirasinda elektron ve numune atomlar1 arasinda olusan gesitli girisimler
sonucunda meydana gelen etkilerin uygun algilayicilarda toplanmasi ve sinyal
giiclendiricilerinden gecirildikten sonra bir katot 1sinlar1 tiipiiniin ekranina

aktarilmasiyla elde edilir.

Modern sistemlerde bu algilayicilardan gelen sinyaller dijital sinyallere cevrilip

bilgisayar monitoriine verilmektedir [128].

Taramali Elektron Mikroskobu Optik Kolon, Numune Hiicresi ve Goriintiileme

Sistemi olmak iizere ii¢ temel kisimdan olugsmaktadir (Sekil 10.5).

Optik kolon kisminda; elektron demetinin kaynagr olan elektron tabancasi,
elektronlart numuneye dogru hizlandirmak i¢in yiiksek gerilimin uygulandigir anot
plakasi, ince elektron demeti elde etmek icin kondenser mercekleri, demeti numune
tizerinde odaklamak icin objektif mercegi, bu mercege bagh cesitli capta apertiirler
ve elektron demetinin numune yiizeyini taramasi i¢in tarama bobinleri yer almaktadir.
Mercek sistemleri elektromanyetik alan ile elektron demetini inceltmekte veya
numune iizerine odaklamaktadir. Tim optik kolon ve numune 10-4 Pa gibi bir

vakumda tutulmaktadir.
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Goriintli sisteminde, elektron demeti ile numune girisimi sonucunda olusan cesitli

elektron ve 1simalar toplayan dedektorler, bunlarin sinyal ¢ogalticilart ve numune

yiizeyinde elektron demetini goriintii ekraniyla senkronize tarayan manyetik bobinler

bulunmaktadir [128].

Sekil 10.5: Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

Yiiksek enerjili demet elektronlart numune atomlarinin dis yoriinge elektronlart ile
elastik olmayan girisimi sonucunda diisiik enerjili Auger elektronlari olusur. Bu
elektronlar numune yiizeyi hakkinda bilgi tasir ve Auger Spektroskopisinin ¢alisma
prensibini olusturur. Yine yoriinge elektronlar1 ile olan girisimler sonucunda
yoriingelerinden atilan veya enerjisi azalan demet elektronlart numune yiizeyine
dogru hareket ederek yiizeyde toplanirlar. Bu elektronlar ikincil elektron (seconder
electrons) olarak tanimlanir. kincil elektronlar numune odasinda bulunan sintilatorde
toplanarak ikincil elektron goriintiisii sinyaline gevrilir. Ikincil elektronlar numune
yiizeyinin 10 nm veya daha diisiik derinlikten geldigi i¢in numunenin Yyiiksek

coziiniirliige sahip topografik goriintiisiiniin elde edilmesinde kullanilir [128].
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Nanolifler SEM i¢in siyah kartonlar iizerine depolanir. Ve bu kartonlardan 2X2
mm’lik karton parcaciklart kesilir, daha sonra bunlar iletken olmasi icin altin

kaplama islemi yapilarak numune hazirlanir.

10.2.2 Polivinilalkol (PVA) Nanoliflerin Caplarimin Hesaplanmasi

SEM resimlerinde bulunan sag alt kosedeki uzaklik baz alinarak cetvel yardimiyla
bir katsayr belirlendi. Daha sonra resim iistiinde rasgele 10 adet lif capi cetvelle

hesapland1 ve katsayi ile carpilarak gercek degere ulasildi. (Bakimiz Sekil 10.6)

Sekil 10.6: Nanoliflerin Capinin Hesaplanmasi

Ornek:

Resim sag alt kosedeki uzunluk 2000 nm bu uzunlugun cetveldeki karsiligi 25 mm
dir. k=2000/25 =80’dir. Resimden alinan herhangi bir lifin uzunlugu 6 mm olsun.

Sonugtaki lif capi: 80%6=480 nm dir.
Resim sag alt uzunluga X denirse cetveldeki karsiligi ise Y ise katsay1r k=X/Y dir.
Hesaplanacak lif ¢api a ile gosterilirse cetveldeki karsiligi ise b ile gosterilirse

a=k*b dir. PVA nanoliflerin SEM fotograflar1 Ek B’ de verilmistir.
10.2.3 Polivinilalkol (PVA) Nanolif Uretimi Islemi

Polivinilalkol (PVA) polimeri ile elektro iiretim yontemi kullanilarak nanolif iiretimi

farkli diizenekler kullanilarak yapilmistir. Bu diizenekler bir onceki boliimde
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aktarilmis olup genel kullanilan sistem duvar boyasinda kullanilan sistemle aynidir.
Fakat lif olusumunda farkl toplayicilar kullanilmistir. Silindir toplayici, paralel bakir
elektrotlar, bitki, 1zgara (Bakinmiz Sekil 10.7) vb. Elektro iiretim islemi polimer
damlasinin metal cubuk {izerine birakilmasi ile baslamaktadir. Damla metal ¢ubuk
tizerinde yan kiire seklinde durmakta iken metal ¢ubuk katot ug ile baglanir toplayici
plaka da anot ug¢ veya toprak hat ile baglanir. Toplayici ile metal cubuk arasindaki
mesafe istenilen uzunluga ayarlanir. Gii¢ kaynagim agilir ve gerilim yavas yavas
arttirllmaya bagslanir. Bu arada damlanin ucunda deformasyon meydana gelmeye
baslar ve Taylor konisi gozlenir bu sirada gerilim arttirilmasi durdurulur ve sabitlenir.
Bu arada Taylor konisinin ucunda bir jet belirir ve toplayici iistiinde rasgele bir

sekilde nanolifler toplanir. (Sekil 10.2)

Sekil 10.7: Farkli Tipte Toplayicilar a) Silindirik top. b) iletken bakir tel ¢) Bitki
d) Kagt yiizey

Islem sirasinda voltaj arttirilirsa lifler sadece toplayiciya degil etraftaki nesnelere de
gitme egilimi gosterir. Bu nedenle diizenegin etrafi ¢evresel etkileri minimuma

indirmek i¢in pleksiglas ile kaplanarak odacik olusturulmustur. (Sekil 10.8)
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Sekil 10.8: Pleksiglas Odacik

Yapilan deneylerde konsantrasyon, uygulanan gerilim ve toplayici ile belseme
sistemi arasindaki mesafe degistirilmis olup bunlarin lif morfolojisine etkileri
incelenmistir. Ayrica konsantrasyon ile kritik voltaj degeri arasindaki iliskide

incelenmistir.

10.2.3.1 Cozelti Konsantrasyonunun Lif Morfolojisine Etkisi

Yapilan literatiir arastirmasinda konsantrasyonun artmasiyla lif capinin arttigi ve
konsantrasyonun azalmasiyla olusan liflerdeki hata denilen boncuk yapisinin arttigi
onceki boliimlerde vurgulanmistir. Yapilan deneylerde iic ayr1 konsantrasyon
degerine sahip PVA c¢ozeltisi kullanilmistir. Bunlar %5°lik, %10’luk ve %15°1lik
PVA cozeltileridir. Literatiire benzer bir iliski yapilan deneyler sonucunda ortaya

cikmistir. Deneylerde toplayici-besleme arasi mesafe sabit olup 20 cm dir.
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Sekil 10.10: % 10 luk PVA Cozeltisinin SEM Fotografi
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Boox

Sekil 10.11: % 15 Lik PVA Cozeltisinin SEM Fotografi

Sekillerden goriilecegi ilizere konsantrasyon arttik¢a liflerin boncuklu bir yapidan
daha diizgiin bir yapiya dogru gitmektedir. Lif capma etkisi de Sekil 10.12°de

gosterilmistir.

600

A00 =

300

Capinm)

200

100

A% 10% 18%
Konsantrasyon

Sekil 10.12: Konsantrasyonun Nanolif Capina Etkisi

Konsantrasyonun artmastyla lif capinin arttigr Sekil 10.12°de agikca goriilmektedir.
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10.2.3.2 Uygulanan Gerilimin Lif Morfolojisine EtkKisi

Uygulanan gerilimin toplayici ile besleme arasindaki mesafenin sabit kaldigi
durumlarda artmasi ile nanoliflerin caplar1 genelde azalmaktadir fakat gerilimin
artmas1 ile belseme oranindaki diizensizlik lif ¢apimi tam olarak kontrol altina
alinamamaktadir. Voltajin artmasi ile toplayicidaki liflerin diizensiz bir hal aldig
SEM fotograflarinda agikca goriilmektedir. Ayrica kisa mesafelerde lifler toplayiciya
tam olarak kurumadan ulagmaktadir. Voltajin artmasi ile kisa mesafelerde lif
olusumu ¢oziiciiniin uzaklasamamasindan dolayr gozlenememektedir. Voltajin
artmas1 ile toplayicida toplanan liflerin diizgiinsiizligii artmaktadir. Sekil 10.13’de
16 kV’tan 25 kV’a ¢iktiginda lif ¢ap1 azalirken, 40 kV’a ciktiginda lifler hem 1slak

hem de diizensiz bir sekilde toplayicida toplanmaktadir.

16 kY

Sekil 10.13: Voltaj- Lif Morfolojisi Iliskisi

10.2.3.3 Toplayici-Besleme Arasi Mesafenin Lif Capina Etkisi

Toplayici ile belsem arasi mesafenin artis1 damladan ¢ikan jetin yolunu uzatmakta ve
whipping kararsizligi ile birlikte yol daha da uzamaktadir. %10 luk PVA cozeltisi ile
15, 20 ve 30 cm mesafelerde kritik voltaj degerlerinde yapilan deneylerde lif ¢capinin

mesafenin artisiyla azaldigi gézlemlenmektedir.( Bakiniz Sekil 10.14)
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Sekil 10.14: Toplayici-Besleme Aras1 Mesafenin Nanolif Capina Etkisi

Fakat mesafe arttik¢a islemin gerceklesmesi gereken kritik voltaj degeri de artis
gostermektedir. (Sekil 10.15)

35

Kritik Voltaj{ k)
—= b ) 'K
o = o =

—y
[}

15 m 30

Uzakhk{cm)

Sekil 10.15: Toplayici-Besleme Aras1 Mesafenin Kritik Voltaja Etkisi
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10.2.3.4 Konsantrasyon-Kritik Voltaj Arasindaki Iliski

Cozeltinin konsantrasyonu arttik¢a viskozite degeri de artmaktadir. Bu nedenle jetin
olusabilmesi icin gerekli olan potansiyel gerilim de artmaktadir. Deneyde 10 cm’lik
sabit toplayici-besleme arasi mesafede kritik voltaj degerinin konsantrasyonun

artmasiyla arttig1 gozlemlenmistir. (Bakiniz Sekil 10.16)

20
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Sekil 10.16: Konsantrasyon-Kritik Voltaj Arasindaki Iliski

10.2.3.5 Polivinilalkol (PVA) Nanoliflerinin Capraz Baglama(Crosslink)

Denemeleri

Polivinilalkol (PVA) polimerinden elektro iiretim yontemiyle miikemmel nanolifler
tiretilebilmektedir fakat bu nanoliflerin tek dezavantaji suyla temasi halinde ¢ok
cabuk bir sekilde bozulmalaridir. PVA polimeri ¢cok fonksiyonlu bir polimer oldugu
icin farkli kimyasallarla etkilesime girerek fiziksel Ozelliklerini degistirme firsati
bulabilmektedirler. Bu nanoliflerin suya kars1 direnglerini arttirmak amaciyla PVA
polimer zincirindeki diiz baglarin ¢apraz baglara doniismesi islemine ¢apraz baglama
(crosslink) denilmektedir [130]. PVA polimerinin Poliakrilikasit (PAA) ve Boraks
ile kimyasal etkilesimi ile suya kars1 direnclerinin arttigy literatiirde ifade edilmistir
[130]. Bu nedenle deneylerde bu iki madde kullanilarak nanoliflerin suya karsi

direncleri arttiritlmak istenmistir.

Boraks ile yapilan c¢ozelti ile PVA c¢ozeltisi kanistirildiginda bir baska c¢ozelti

olusmast beklenirken karistmin aniden katilasarak cok esnek bir malzemeye
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doniistiigii gbzlenmis ve bu malzemeden nanolif yapmak miimkiin olmamistir. Bu
olusan malzeme yavas yavas cekildiginde esneme gozlenirken, ani ¢ekmelerde

kopmalar gézlenmistir.

PVA/PAA cozeltisi %10’luk PVA c¢ozeltisi ile %5°lik PAA c¢ozeltisinin 75/25
hacimsel orani ile karistirilarak ¢ozelti hazirlanmistir. Daha sonra bu ¢ozelti elektro
tiretim islemine tabi tutuldu. Hem bu ¢ozeltiden bir numune hazirlandi hem de
normal %10’luk PVA cozeltisinden ayni elektro iiretim kosullar1 altinda bir numune
aliminyum folyo {izerinde hazirlandi. Sonra bu numuneler 1 saat 120 °C’de firinda
bekletildi. Bu numuneler daha sonra su ile temas ettirildi. Sonucta bir fark
gozlemlenmedi. 1 giin sonra tekrar su ile temas saglandi fakat yine bir fark
gozlemlenemedi. Literatiirde bu islemde farkli kimyasal katkilarda, farklt molekiiler

agirlikta PAA kullanilarak ¢ozelti yapilmaktaydi [130].

10.3 Eriyikten Elektro Uretim Yontemiyle Nanolif Uretim Denemeleri

Eriyikten elektro tiretim ile nanolif tiretim denemelerinde kullanilan polimerler
polipropilen (PP), polietilen (PE), poliiiretan (PU) ve silikon mumudur. Bu
polimerlerden PP, PE ve PU eritmek icin oncelikle MFI test cihazi kullanilmastir.
MEFI test cihazi ile sicakliklar 400 °C’ ye c¢ikarilabilmektedir. Bu test diizeneginin
sekli 9. bolimde gosterilmektedir. Ayrica bu polimerlerin graniillerini eritmek icin
ekstruder, silikon tabancasi ve sicak tabaka (hot plate) da kullanilmistir. Silikon
mumu i¢in ise silikon tabancasi kullanilmistir. Bu diizeneklerin sekilleri Boliim 9’da
gosterilmistir. Yapilan deneyler sonucunda silikon tabancasinda silikon mumu ve
endiistriyel laboratuar ekstruderinde polipropilen (PP) polimeri ile yapilan
deneylerden olumlu sonuclar alinabilmistir. MFI test cihazinda yapilan denemelerde
toplayici ile test cihazi arasinda meydana gelen elektriksel yiik bosalmalarindan
dolayr islemin gerceklesmesi igin gerekli olan yiiksek gerilim degerlerine
ulasilamamugstir. Ayrica polimerin diizeden c¢iktigi anda soguk hava ile olan temasi
neticesinde polimer damlast soguma ve katilasma evresine girmekte bu da islemin
gerceklesmesinin miimkiin kilmamaktadir. Bunun yaninda cihazin yalitilmasi icin
pleksiglasdan bir odacik (Sekil 10.17) yapilmis ve islemin orada gerceklesmesi
saglanmistir fakat olumlu bir sonu¢ alinamamustir. Bunlara ek olarak diize cap1 2

mm’ den 1 mm’ye indirilerek denemeler yapilmis fakat elektrik yiik bosalmalarindan
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dolay1r bu diizenekten ileri de tekrar kullanilmak iizere diger diizenekler ilizerinde

caligmalar yapilmaya baslanmugtir.

Toplayicl

Yalitim odacigi

Sekil 10.17: MFI Test Cihazinda Elektro Uretim

Silikon tabancasinda ilk olarak silikon mumu ile denemeler yapilmis ve silikon
tabancasinin ucundaki diizede bir damla meydana gelmistir. 20-30 kV arasindaki
gerilim degerlerinde damlada oncelikle bir koni olugsmus ve sonra da jet halinde
toplayiciya dogru ilerlemistir. Bu sirada toplayicitya yakin yerlerde egilme
kararsizligr (whipping) yapmaya baslayarak cok diizgiin yuvarlaklar olusturacak
sekilde toplayicida toplanmislardir. (Sekil 10.18)
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Sekil 10.18: Silikon Mumundan Olusan Lifler a) Lif Fotografi b) Liflerin Toplanma
Sekli

Liflerin tiretimi esnasinda silikon tabancasinin diizesi ile toplayici arasindaki mesafe
7-10 cm olarak alimmustir. Daha diisiik uzunluklarda yiik bosalmasi meydana
gelmistir. Daha yiiksek mesafelerde ise silikon diizeden katilasma egilimi gosterdigi

icin islem gerceklesememistir. Islem Sekil 10.19’da gosterilmistir.

-
’ - toplayltl

Sekil 10.19: Silikon Tabancali Elektro Uretim Diizenegi Fotografi
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Uretilen silikon monofilamentlerine Marmara Universitesi Tekstil Ogretmenligi
Bolimii fiziksel test laboratuarinda Instron Mukavemet Olciim test cihazinda 10
m/dakika test hizinda ©6zel hazirlanan numunelerde (Bakimiz Sekil 10.20) testler

yapilmig sonuglar Tablo 10.1°de verilmistir.

Tablo 10.1: Silikon Monofilamentlere Mukavemet Olciim Deney Sonuglari

Numune 0 Kopma
Sayisi Uzama (mm) %o Uzama Kuvveti (gf)
1 13,2 130,2 9,4
2 35,89 358,9 14,8
3 16,36 163,6 8,1
4 4,16 41,6 10,7
5 6,14 61,4 8,5
6 7,66 76,6 10,7
7 3,07 30,7 9,4
8 244 24.4 18
9 10,36 103,6 10,7
10 10,9 109 13,4
11 4,46 44,6 8,1
Ortalama 12,41 1241 11,1
Standart Sapma 9,99 3,124

Test numuneleri test cihazi i¢in 6zel hazirlanan kagidin ortasina 10 mm uzunlugunda
lif sabitlenir daha sonra makineye takilan test numunesinin mukavemetine bakmak
icin kagidin kenar kisimlar1 kesilerek numune klipsler arasinda tutturulur ve teste

baglanir.

/ 10 mm

y

==

Sekil 10.20: Tek Lif Mukavemet Test Numunesi

Hem MFI test cihazinda hem de silikon tabancasinda polietilen, polipropilen ve
poliiiretan polimerleri eritilmeye calisilmistir. Fakat silikon tabancasinda PP, PE ve

PU polimerleri yeterli sicaklik olmadigindan dolayr lif olusumu islemi
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gerceklestirilememistir. Daha sonraki ¢calismalarda ve 6zellikle de imal edilen yeni
diize ile MFI test cihazinda da lif tretimi gerceklestirilmistir. Bu c¢aligmalarin

sonuglar1 daha bagka raporlarda sunulacaktir.
10.3.1 Polipropilen (PP) Polimerinin Ekstruderde Elektro Uretim islemi

Ekstruder kullanilarak yapilan elektro iiretim diizenegi Sekil 9.10°da gosterilmistir.
Su ana kadar yapilan literatiir ¢calismalarinda polipropilen polimerinin secilmesinin
sebebi eriyikten kullanimda islemde nispeten kolaylik saglamasi ve molekiiler
agirliginin on binlerden yiiz binlere degisen aralikta bulunmasinin miimkiin olmasidir
[47]. Eriyikten iiretim sistemlerinde diize ile toplayici arasindaki mesafeyi genelde 3-
5 cm [37-39,47] olarak kullanmislardir. Bu ¢alismada 3-5 cm de cok sik¢a olan
elektrik yiik bosalmalart meydana gelmistir. Bu nedenle denemelerde 7-10 cm
arasinda degerler kullanilarak elektro iiretim islemi yapilmaya baglanmistir.
Ekstruderle yapilan ¢alismada polipropilen graniilleri dozajlama tinitesinden ve dort
adet 1sitma bolgesinden gecerek diizeye ulagsmaktadir. Diizede dort adet delik ve bu
deliklerin ¢ap1 ise 3 mm idi. Yapilan deneyde vida hizi minimum hizda hatta bazi
durumlarda durdurularak calisildi. Ciinkii vida hizi1 ile belseme oran1 artmaktaydi ve
delik c¢aplar da normalden cok biiyiik oldugu icin gerekli olan asili damla elde
edilemiyordu. Eksturuderin 1sitma bolgeleri kademeli olarak arttirllmaktaydi ve
sirastyla 220 °C, 235 °C, 250 °C ve 270 °C idi. Bu deneyde de MFI cihazinda
karsilagilan damlanin soguma ve katilasmasi dezavantaji ile kars1 karsiya kalinmusti.
Ama diizenin bilyiik olmasi bu katilagmayr minimum seviyelerine cekti ve Taylor
konileri damlalar iizerinde gozlendi. Uygulanan gerilim 50-60 kV arasinda iken
aradaki mesafe 9 cm idi. Sistemin genel goriiniisii Sekil 10.21°de gosterilmistir.
Toplayici olarak aliiminyum folyo kullanilmistir. Uretim esnasinda diize iizerinde
bekleme zamani cok olan polimer eriyigi bozulmakta idi ve diize belli araliklarla
temizlendi. Gii¢ kaynaginin gerilim arttirma diigmesi onceki deneylerde ozellikle
cozelti ile yapilan deneylerde kademeli bir sekilde arttirilmakta ve koni olusumu
sirasinda sabitlenip kritik voltaj degeri rapor edilmekteydi. Fakat bu c¢alismada
istenilen voltaj degeri onceden ayarlanip giic kaynagi daha sonradan ¢alistirilmastir.
Boylece bir saniyeden daha kisa bir siirede o voltaj degerine ulasmak miimkiin hale

gelmistir.
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Sekil 10.21: Ekstruderli Elektro Uretim Yonteminin Genel Goriiniisii a) Ekstriider
bolgesi, b) Kontrol paneli, c) Gii¢ kaynagi, d) Diize-toplayict bolgesi,
katot ve topraklama uglari, e) Diize ve toplayicinin onden goriiniisii, f)
Toplanan liflerin SEM fotografi, g) Diize-toplayici aras1 mesafe 9 cm

10.3.1.1 Polipropilen Liflerinin SEM ile Analizi

Uretilen lifler SEM aracilif1 ile fotograflanmis ve toplayici iizerinde 400 nm den 20
mikron seviyelerine kadar degisen araliklarda lifler {iretilebilmistir. (Bakiniz
Sekil10.22) Sekilde de goriildiigii gibi bazi bolgelerde biiyiik kiireler mevcuttur,
bunlara boncuk denilebilir. Bu boncuklarin olusum sebebi olarak liflerin toplayiciya
ulastiklarinda kismen 1slak olmalari, diizensiz belseme orami1 ve asir1 akigskanlik
olarak siralanabilir. Nanolif denilebilecek lifler olmasina ragmen ortalama lif ¢ap1 5-
10 mikron arasinda degismektedir. Bu nedenle denemelerdeki bazi eksiklikler soyle

siralanabilir;
¢ Diize caplarinin biiyiik olmasi,
¢ Diizensiz besleme oran
¢ Damlanin soguma ve katilagmasidir.

Bu eksiklikler giderilirse liflerin hem diizenli bir ¢ap dagilimi hem de boncuksuz bir

yapi teskil edecegi ongoriilmektedir.
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Sekil 10.22: Polipropilen Liflerin SEM Goriintiileri

Bunun yani sira diize iistiinde kalan polimer eriyiginin fazla siirede kalmas1 polimeri
bozulmasina ve akiskanliginin artmasina sebep olmakta boylece toplayici iizerinde

tamamiyla boncuklar olusturmustur. (Sekil 10.23)

121



N — ’

Sekil 10.23: Polipropilen Boncuklarin SEM Fotografi

Son on yili agkin bir siiredir, elektro iiretim alaninda ¢ok 6nemli atilimlar ve basarilar
olmustur. Bircok degisik polimerlerden ticari olarak siiper mekanik ozellikler
gosterdigine inanilan nano Olcekte lifler elektro iiretim ile elde edilmektedir.
Arastirmalarin ¢ogu polimer ¢ozeltisinden lif liretimi iizerine odaklanmiglardir, fakat
daha ucuz ve gevre bakimindan dost ve giivenli olan eriyikten iiretim yOnteminin
elektro iiretim olabilme fizibilitesinin alternatif bir yontem olarak uygulanma istegi

bu denemelerin yapilmasina sebep teskil etmistir.
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11. SONUCLAR ve ONERILER

Elektro iiretim yontemi nanometre mertebelerinde capa sahip lif yapmak ic¢in hizli ve
basit bir yontemdir. Bu yontem ile ozellikle birim kiitleden elde edilecek yiizey
alandaki artis ve sonucunda ortaya ¢ikan gozeneklilikle birlikte hem filtre sektoriinde
hem de tibbi sektorlerde biiyiik bir kullanim alan olusturmustur. Elektro iiretim
metodu tekstil sektoriinde Ozelikle nonwoven sektoriine yeni bir yontem olarak
girmistir ve ileri de yapilacak ¢alismalarla endiistriyel anlamda biiyilk 6nem arz

edecektir. Bu baglamda yapilan bu ¢alismada asagidaki sonuglar elde edilmistir.

e Kurulan diizeneklerle elektrostatik kuvvetin etkisiyle polimerlerden nano
mertebelerindeki caplara sahip lifleri tiretmek miimkiin hale gelmistir.
¢ Polimerler hem eriyik halde hem de ¢ozelti halinde isleme tabi tutulmus ve lif
iretilebilinmistir.
e Swvilarin elektrostatik kuvvetler etkisi altinda daha cabuk ve daha kiiciik
parcalara ayrildiklar1 su ve boya deneyleriyle sabittir.
e Genel anlamda ¢ozeltiden elektro iiretim i¢in Polivinilalkol(PVA), eriyikten
elektro iiretim i¢in ise polipropilen(PP) polimerleri kullanilmigtir.
e Elektro iiretim iglemine etki eden parametrelerden
o Konsantrasyon ve dolayl yoldan viskozite,
o Uygulanan gerilim (Voltaj)
o Besleme iinitesi-toplayici arasindaki mesafe
o Sicaklik(erime)
o Besleme tinitesi farkliligi(Siringa-metal ¢ubuk) siirekli-siireksiz
gibi degiskenler incelenmis ve literatiir calismasi ile karsilastirilmistir. Bu
karsilastirma sonucunda genelde literatiirle paralellik ortaya ¢cikmistir.
e Konsantrasyonun artmasiyla viskozite artmakta ve lif ¢apr kalinlasmakta
fakat daha diizgiin hatasiz bir yap1 sergilemektedir. Konsantrasyonun

azalmasiyla lif capr azalmakta fakat boncuk hatalar1 meydana gelmektedir.
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Voltajin artmasi bir degere kadar lif capini azaltma egiliminde iken belli bir
degerin iistiinde beslemeden kontrolsiiz polimer aktarilmasiyla lifler karmasik
bir yap1 seklinde toplayicida toplanmislardir.

Belseme ile toplayici arasindaki uzaklik elektrik alan giiciinii zayiflatmakta
fakat jetin takip edecegi yolu uzattigindan liflerin daha ince ve kuru bir halde
toplayici da toplanmasina sebebiyet vermektedir.

Kurulan diizeneklerden sicak tabaka(hot plate) diizenegi disindaki diger
diizeneklerden olumlu sonugclar alinmustir.

Tekstil sektoriinde kullanilmayan Ozellikle yapistirict malzeme olarak
kullanilan silikondan mikron mertebelerinde monofilamentler elde edilmis ve
bunlarin mukavemet degerleri olciilmiistiir. (Bakiniz Tablo 11.1 ) Sonugta lif
mukavemeti ortalama 11,1 gf olarak degisirken ortalama uzamast % 124

civarindadir.

Elektro iiretim yontemi Onii agik ve gelistirilmeye ihtiyaci olan bir yontem olup bazi

eksiklikleri mevcuttur.

Bu eksiklikler arastirma gelistirme ile giderilecek eksiklikler olup yaygin bilinenler

sOyle siralanabilir

Proses ciktisinin diisiik olmast
Diisiik molekiil oryantasyonu
Yetersiz mekanik ozellikler

Yiiksek ¢ap dagilimi

Gelistirilmeye onii acik olan elektro iiretim yonteminde ileride calisacak olan

arastirmacilar ve 6grencilere Onerilmesi gereken bazi fikirler asagida siralanmustir.

Elektro iiretim islemi disiplinler arasi bir yontem olup bunlar; elektrik fizigi,
akiskanlar mekanigi, polimer kimyasi, mekanizma, tekstil gibi disiplinleri
icerir bu nedenle bu disiplinler literatiir olarak iyi bir sekilde anlasilmasi
gerekir.

Elektro iiretim islemi ¢evresel etkilerden oldukga etkilendigi icin hem ¢ozelti
hem de eriyik islemleri i¢in kapali bir ortamda cevresel sartlarin ayarlanabilir
odaciklar tasarlanarak yapilmalidir.

Farkl1 hareketli toplayicilar tasarlanmali ve bu toplayicilar hassas bir sekilde

ayarlanabilir olmalidir.
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e Elektro iiretim sirasinda olusan whipping kararsizligi kontrol edilebilir olmali
bunun icin besleme iinitesi ile toplayici arasina yardimci elektrot sistemleri
kullanilmalidir.

e Eriyikten elektro iiretim sirasinda diizenin asagir yonde, yatay yonde ve

yukar1 yonde beslemeye miisait bir tasarim olmasi gerekmektedir.

Sonug olarak, elektro iiretim yontemi kullanilan diizenekler olarak basit bir yontem
olmasina ragmen, lifin 6zelliklerini etkileyen ¢ok sayida farkli parametrelere sahip
olmas1 ve Ozellikle de multidispliner bir islem olmasi dolayisi ile karmasik bir
yontemdir. Ancak, bu yontem nanolif iiretimi icin en etkili ve verimli yontem olarak
literatiire girmistir. Yontem, endiistriyel olarak son yillarda, 6zellikle tibbi amagh ve
filtreleme amagli olarak kullanilmaktadir. Bu teknigin, 21. yiizyilin nano-
teknolojisinde 6nemli bir yer teskil edecegi yaygin kanaati mevcuttur. Bu calismanin,
ozellikle nanolif iiretimi bakimindan iilkemiz bilimsel caligmalarina Oncii katki

sagladig diisiiniilmektedir.
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EK A

Elektro iiretim yonteminde kullanilan polimerlerin listesi
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Tablo A.1: Elektro iiretim yonteminde kullanilan polimerler ve ¢oziiciiler ve kullanim alanlar1

Sira Polimer Coziicii Konsantrasyon Muhtemel Kullanim
No Alanlar
1 Nylon 6.6, PA 6.6 Formik asit %10 wt. Koruyucu giyisiler
2 Polyurethanes, PU Dimethyl formamide %10 wt. Koruyucu giyisiler
Dimethyl formamide %10 wt. Electret filtresi
3 Polybenzimidazole, PBI Dimethyl accetamide %10 wt. Koruyucu giyisiler
Giiclendirilmis nanolif
kompozitleri
4 Polycarboate, PC Dimethyl formamide:tetrahydrofuran %10 wt. Koruyucu giyisiler
(1:1)
Dichlormethane %15 wt. Sensor ve filtre

Chloroform, tetrahydrofuran
Dimethylformamide:tetrahydrofuran 14—%15 wt.

(1:1)
Dimethylformamide:tetrahydrofuran %20 wt. Electret filtresi
(1:1)
5 Polyacrylonitrile, PAN Dimethyl formamide 600 mg PAN/10-
Sm3
dimethylformamide
Dimethyl formamide
Dimethyl formamide Carbon nanolifi
Dimethyl formamide
Dimethyl formamide 915 wt.
6 Polyvinil alcohol, PVA Saf su 9% 8—16 wt.

137



Tablo A.1: Elektro iiretim yonteminde kullanilan polimerler ve ¢oziiciiler ve kullanim alanlar1 (Devami)

Saf su % 4-10 wt.
% 1-10 wt.

7 Polylactic acid, PLA Dimethyl formamide Cerrahi istemli
yapismalarda koruyucu
zar.

Methylene chloride ve dimethyl
formamide
Dichlormethan % 5 wt. Sensor, filtre
% 14 wt. lag tagima sistemleri
Dichloromethane
8 Polyethylene-co-vinyl acetate, 9 14 wt. Ilac tagima sistemleri
PEVA
9 PEVA/PLA % 14 wt. Ilag tasima sistemleri
10 Polymethacrylate (PMMA) Dimethyl formamide : toluene (1:9)
[Tetrahydroperfluorooctylacrylate
(TAN)
11 Polyethylene oxide, PEO Saf su %T-10 wt.
Saf su %7-10 wt.
Saf su 9%04—10 wt.
Saf su ve ethanol veya NaCl %1-4.3 wt.
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Tablo A.1: Elektro iiretim yonteminde kullanilan polimerler ve ¢oziiciiler ve kullanim alanlar1 (Devami)

12 Collagen-PEO

13 Polyaniline (PANI) /PEO karisim

Saf su, saf su ve chloroform, saf su ve

isopropanol
Saf su:ethanol (3:2)

Saf su, chloroform, acetone,
Ethanol

Isopropyle alcohol+su,
Isopropanol:su (6:1)
Isopropanol:su (6:1)
Chloroform
Hydrochloric asit

Hydrochloric asit (pH =2.0)

Chloroform

Camphorsulfonic asit
Chloroform
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%4 wt.

%4-10
%1-10 wt.
9%01-10 wt.
%10 wt.

%3—-10 wt.

%0.5-30 wt.
9012 wt.

%1 wt.

%2 wt.
%24 wt.

Mikroelektronik teller,
baglantilar

Electret filtresi

Yara iyilestiriciler, doku
miihendisligi, hemostatic
ajanlar

Yara iyilestiriciler, doku
miihendisligi

Iletken elyaf

fletken elyaf
Iletken elyaf



Tablo A.1: Elektro iiretim yonteminde kullanilan polimerler ve ¢oziiciiler ve kullanim alanlar1 (Devami)

14 Polyaniline (PANI)/ Polystyrene
(PS)

15 Ipek benzeri poimer ileSilk-like
polymer ile fibronectin
fonksiyonelligi

16 Polyvinylcarbazole
17 Polyethylene Terephtalate, PET

18 Polyacrylic acid-Polypyrene
methanol, PAA-PM

19 Polystyrene, PS

Chloroform

Camphorsulfonic asit
Formik asit

Dichlormethane
Dichlormethane ve trifluoracetic

Dichloromethane:trifluoroacetic asit
(1:1)
Dimethyl formamide

Tetrahydrofuran, dimethylformamide,
CS2(carbon disulfide), toluene
Methylethylketone

Chloroform, dimethylformamide
Tetrahydrofuran

Dimethylformamide

Tetrahydrofuran

Tetrahydrofuran

140

%2 wt.
%0.8—16. wt.

%7.5 wt.
%4 wt.

%12-18 wt.

%18-35 wt.

8%
%?2.5-10.7
%25 wt.
%30 wt.
%15 wt.
%15 wt.

Iletken elyaf

lletken elyaf

Sensor, Filtresi

Nakledilebilen (tibben)
araglar
Optik sensorler

Enzimatik biyoaktarim

Diiz seritler
Katalist, filtre
Katalist, filtre



Tablo A.1: Elektro iiretim yonteminde kullanilan polimerler ve ¢oziiciiler ve kullanim alanlar1 (Devami)

Tetrahydrofuran P15 wt. Katalist, filtre
Tetrahydrofuran P15 wt. Katalist, filtre
20 Polymethacrylate, PMMA Tetrahydrofuran, acetone, chloroform
21 Polyamide, PA Dimethylacetamide Cam elyafindan
olusturulmus filtre
malzemeleri
22 Silk/PEQ blend Silkaqueous solutions %4.8—8.8 wt. Biyomateryal iskeletler
23 Polyvinylphenol, PVP Tetrahydrofuran %20, 60 (wt./vol.) Antimikrobik ajanlar
24 Polyvinylchloride, PVC Tetrahydrofuran/dimethylformamide=  %10-15 wt.

100/0, 80/20, 60/40, 50/50, 40/60,
20/80, 0/100 (% vol.)

25 Cellulose acetate, CA Acetone, acetic asit, dimethylacetamide %12.5-20 Zarlar

26 PAA-PM (polyacrylic poly Dimethylformamide %26 wt. Optik sensorler
(pyrene methanol) ) veacid —
polyurethane karisim

27 Polyvinil alcohol (PVA)/Silica, Saf su

28 Polyacrylamide, PAAm %1-10 wt.

29 PLGA Tetrahydrofuran:dimethylformamide 1 /20 ml Doku miihendisliginde
(1:1) iskeletlerde
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Tablo A.1: Elektro iiretim yonteminde kullanilan polimerler ve ¢oziiciiler ve kullanim alanlar1 (Devami)

30 Collagen Hexafluoro-2-propanol Doku miihendisliginde
iskeletlerde
31 Polycaprolactone, PCL Chloroform:methanol (3:1)
toluene:methanol (1:1), ve
dichloromethane:methanol (3:1)

32 Poly(2-hydroxyethyl Ethanol:formik asit (1:1), ethanol %12, 20 wt. / 8, Diiz seritler
methacrylate), HEMA 16, %20 wt.
33 Poly(vinylidene fluoride) , PVDF  Dimethylformamide:dimethylacetamide %20 wt., Diiz seritler
(1/1)
34 Polyether imide, PEI Hexafluoro-2-propanol %10 wt. Diiz seritler
35 Polyethylene gricol, PEG Chloroform 9%0.5-30 wt.
36 nylon-4,6, PA-4,6 Formik asit %10 wt. Seffaf kompozitler
37 Poly(ferrocenyldimethylsilane), Tetrahydrofuran:dimethylformamide %30 wt.
PFDMS 9:1)
38 Nylon6 (PA-6) /montmorillonnite Hexa-fluoro-isopropanol (HFIP), %10 wt.
(Mt) HFIP/dimethylformamide: 95/5 (wt%)
39 Poly(ethylene-co-vinyl alcohol) Isopropanol/su: 70/30 (v/v%) 9%2.5-20w/v Biyotip alan
40 Polyacrylnitrile (PAN) / TiO2 Isik ile enerji iireten ve

iletken polimerlerde
41 Polycaprolactone (PCL) / metal ZnO: kozmetik amacl

42 Polyvinyl pyrrolidone, PVP

43 Polymetha-phenylene
isophthalamide
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Tablo A.2: Eriyikten Elektro Uretim Y6nteminde Kullanilan Polimerler ve Islem

Sicakliklari
Sira No. | Polimer Islem Sicakhg (°C)
1 Polyethylene, PE 200-220
2 Polypropylene, PP 220-240
3 Nylon 12, PA-12 220
4 Polyethylene terephthalate, PET 270
5 Polyethylene naphthalate, PEN 290
6 PET/PEN karisimm 290
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EK B

PVA Nanoliflerinin SEM Fotograflar1 Ve Lif Caplarinin Fotograf Uzerinden 10
Adet Lifin Capimi iceren Tablo

144



Sekil B.1: %10’luk PVA Cozeltisinde Elde Edilen Nanoliflerin 10000X”teki SEM
Fotografi, Toplayic1 Besleme Unitesi Aras1 Mesafe 20 cm

Sekil B.2: %15’lik PVA Cozeltisinde Elde Edilen Nanoliflerin 10000X’teki SEM
Fotografi, Toplayici Besleme Unitesi Aras1 Mesafe 20 cm
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Sekil B.3: %5’lik PVA Cozeltisinde Elde Edilen Nanoliflerin 10000Xteki SEM
Fotografi, Toplayic1 Besleme Unitesi Aras1 Mesafe 20 cm

Sekil B.4: %10’luk PVA Cozeltisinde Elde Edilen Nanoliflerin 10000X”teki SEM
Fotografi, Toplayic1 Besleme Unitesi Aras1 Mesafe 30 cm
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Sekil B.5:

Tablo B.1:

o4

%10’1luk PVA Cozeltisinde Elde Edilen Nanoliflerin 10000X’teki SEM
Fotografi, Toplayici Besleme Unitesi Aras1 Mesafe 15 cm

SEM Fotograflarinin Uzerinden Alinan Nanoliflerinin Degerleri

1. numune (nm)

2. numune (nm)

3. numune (nm)

4. numune (nm)

5. numune (nm)

1 570 520 250 300 520
2 500 640 160 340 370
3 400 570 400 550 520
4 400 440 240 320 320
5 440 480 200 360 350
6 680 600 120 240 560
7 360 440 280 240 600
8 400 560 200 400 520
9 400 440 160 520 560
10 360 400 240 400 400
ort. 450 510 225 370 470
min 360 400 120 240 320
max 680 640 400 550 600
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