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OZET

Organik elektronikler, silikon, germanyum ve galyum arsenit gibi geleneksel
elektronik  malzemelerle karsilastirildiginda  esneklik,  bulunabilirlik,  toksisite,
uygulanabilirlik ve maliyet agisindan bir¢ok avantaj saglayan ve yeni yeni gelisim gdsteren
bir malzeme smifidir. Cesitli organik elektronik malzemeler arasinda, karbon nanotiiplerin
(KNT’lerin) polianilin (PANI) ile kompozitleri, PANI’nin KNT’lerin etrafina sarilmasiyla
ortaya ¢ikan 7- « istiflenmesinin bir sonucu olarak miitkemmel yiik tasima 6zelliklerinden
dolay1 6zellikle ilgi gérmektedir. Son zamanlarda PANI yerine anilin bazli bir kopolimerin
KNT'lerin etrafina sarilabilecegi ve bdylece yiik tasima 6zelliklerinin gelistirilebilecegi
bunun da termoelektrik (TE) uygulamalar i¢in umut vadeden bir gelisme oldugu
raporlanmisti. Her ne kadar anilin bazli kopolimerlerle KNT'lerin kompozitleri elektriksel
ve manyetik oOzellikler agisindan ilging sonuglar verebilecek olsa da bu konudaki
arastirmalar sadece birka¢ basarili raporla hala smirli kalmistir. Bu nedenle, mevcut
calisma ¢ok duvarli karbon nanotiip (MWNT)/poli(anilin-ko-akrilonitril) kompozitlerinin
hazirlanmasint ve s6z konusu kompozit malzemelerin elektromanyetik kalkanlama
performanslarini incelemeyi amaglamaktadir. Kompozitler, ¢esitli MWNT yiiklemelerinde,
oda sicakliginda yerinde ters emiilsiyon kopolimerizasyonu yontemiyle hazirlanmis ve
daha sonra ol¢timlere gecilmeden dnce m-kresol ortaminda kamforsiilfonik asit ile yeniden
katkilanmistir. Numuneler FT-IR, XRD, SEM ve VSM analizleri ile karakterize edilmistir.
Kompozitlerin permeabilite ve permitivite degerleri vektor ag analizorii kullanilarak X-
bandinda elde edilen sagilma parametreleri iizerinden Nicolson-Ross-Weir yontemi ile
belirlenmis, elektriksel iletkenlikleri 4 nokta prob yontemi ile saptanmistir. Son olarak
elektromanyetik kalkanlama performanslar1 yine sa¢ilma parametreleri kullanilarak tespit
edilmistir.
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ABSTRACT

Organic electronics is a newly developing class of materials that offer many
advantages in terms of flexibility, availability, durability, applicability and cost compared
to traditional electronic technologies such as silicon, germanium and gallium arsenide.
Among various organic electronic materials, composites of carbon nanotubes (CNTSs) with
polyaniline (PANI) have attracted attention due to their excellent charge transport
processes as a result of the n-n stacking of PANI resulting from the separation of CNTs.
Recently, it was reported that CNTs could be produced with an aniline-based copolymer
instead of PANI, thus improving charge transport, which is a promising development for
thermoelectric (TE) applications. Although interesting results can be obtained in terms of
geometric and magnetic properties of CNTs with aniline-based copolymers, this
technology still exists with only a few successful reports in research. Therefore, the present
study aims to prepare multi-walled carbon nanotube (MWNT)/poly(aniline-co-
acrylonitrile) composites and to investigate the electromagnetic shielding performances of
the composite materials. The composites were prepared by the emulsion copolymerization
method placed in the chamber at various MWNT loadings and then re-doped with
camphorsulfonic acid in m-cresol medium before proceeding to the measurements. The
samples can be linked by FT-IR, XRD, SEM and VSM analyses. The vectors of the
permittivity and permittivity values of the composites were determined by the Nicolson-
Ross-Weir method over the scattering permit obtained in the X-band using the network
analyzer, and their electrical conductivities were operated by the 4-point probe method.
Finally, the electromagnetic shielding performance was determined by the scattering
permit again.
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1. GIRIS

Giliniimiiz diinyasinda gevre kirliligi 6nemli bir sorun olmakla birlikte giin be giin daha da
artmaktadir. Egsiz giizellikteki yasam kaynagimiz diinyayr korumanin yani sira insan ve
canlilarin sagligmi korumak icin birgok oOrgiit ve sivil toplum kurulusu (Devletlerarasi
iklim degisikligi heyeti, Diinya Saglik Orgiitii, Greenpeace, Avrupa Cevre Ajansi,
Birlesmis Milletler, vb.) calismalar yapmakta ve gelismis iilkeler bunun i¢in ciddi biit¢eler
ayirmaktadir. Esasen bilim diinyasinin hemen hemen her alaninda ¢evre kirliligi tizerine

her gegen giin basarili ¢calismalar yapilmaktadir.

Cevre kirliligi, yeryliziinde yasayan canlilarin sagligin1 olumsuz etkileyen, cansiz
ve c¢evredeki maddelere yapisal zararlar veren ve ekosistem dengesini bozan yabanci
maddelerin hava, su ve topraga karismasi olarak tanimlanabilir. Cevre sorunlar olarak ilk
akla gelen; hava, su ve toprak kirliligi kavramlar1 ile canlilar arasindaki iliskidir. Ote
yandan teknolojinin inanilmaz boyutlara ulastigi gliniimiizde, bu {i¢ ana kirlilik basgligina
“elektromanyetik kirlilik” gibi yeni bir kirlilik tiirliniin eklenmesi de son yillarda bilim

camiasinda giindeme gelmektedir.

Gilintimiizde elektromanyetik kirlilik, hizla gelisen teknolojinin bir yan {riinii olarak
biiyiik bir sorun haline gelmistir. S6z konusu elektrik alanin kirlilik olarak adlandirilma
sebebi cevre ekosistemine, insan saglifina ve de diger elektrik ve elektronik sistemlerin
caligmasina zarar vermesidir. Bu kirligin olusumu kagimilmazdir ¢iinkii elektromanyetik
alanlar ve dalgalar, giinlilk yasamda ve teknoloji alaninda pek ¢ok uygulama bulur. Bu
alanlarin anlagilmasi, modern teknolojinin temelini olusturur ve elektromanyetik

kalkanlama gibi 6nemli miihendislik ¢oziimlerinin gelistirilmesini gerekli kilar.



Sekil 1.1. Elektromanyetik Spektrum

Elektromanyetik dalgalarin kaynag hareket halindeki yiikler ve yiik hareketinden
olusan akimlardir. Elektromanyetik dalgalarin kaynagi hareket halindeki yiikler ve yiik
hareketinden olusan akimlardir. Elektrik yiiklerinin sabit ve degisen hareketine bagli olarak
elektrik alan, sabit (statik) elektrik alan ve degisen(dinamik) elektrik alan olarak farklilik
gosterir. James Clerk Maxwell” in elektrik ve manyetik alan arasindaki baglantiyr bulmasi
ile Newton fizik kurallar fiziksel gegerliligini biiyiik 6l¢tide degistirmistir. Albert Einstein,
Maxwell’ in ¢aligmalarindan yola ¢ikarak 6zel gorelilik kuramina temel olusturmus ve
kuantum kurami agiklanmig ve kuantum fiziginin anlasilmasina gegis saglamistir. Bu tarihi
buluslardan sonra bilim diinyas1 yeni bir boyuta gecis yapacak bir doniim noktas1 yagamis
ve modern fizigin kapilari acgilmistir. Ayrica Nicola Tesla da pek ¢ok bulusunda
Maxwell’den etkilenmis ve alternatif akim ile modern elektrik iletiminin yani sira
indiiksiyon motoru, kablosuz iletisim, radar sistemleri gibi pek cok cihaz ve sistemin ilk
orneklerini vererek modern teknolojinin temelini atmistir. Giiniimiiz modern teknoloji ¢cagi

aslinda tam anlamiyla bir elektromanyetizma teorisi ve teknolojisi ¢agidir.
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Sekil 1.2. x yoniinde yayilan, dalga boyu A olan elektromanyetik dalga, B manyetik
alantyla ayni fazda olan E elektrik alani bilesenini igerir; her ii¢ yon (E, B, ve Xx) birbirine
diktir [1].

Sonug olarak yukarida bahsi gecen kesifler bize elektrik ile caligan her sistemin
caligmast esnasinda elektromanyetik dalga yayacagini ifade etmektedir. Her giin gelisen
giinlimiiz teknoloji caginda elektrikten vazgegmemiz so6z konusu olamayacagina gore
elektromanyetik alan veya dalga kaynakli kirliligin de artik hayatlarimizda bir yeri
olacagimi kabul etmemiz gerekir. Bu durumda elektromanyetik dalga kaynakl kirlilige bir
¢oziim bulunmasi elzem bir konu olarak bilim diinyasinda bilhassa son yillarda 6ne

cikmaktadir.

Soyle ki, elektromanyetik dalgalar; kanser, cocuklarda 16semi, dolasim ve sindirim
sistemi bozuklugu, kan basinci, DNA sentezi bozuklugu, bas agrisi, depresyon gibi
rahatsizliklara sebep olabilmektedir [2]. Basta bu sebepler gerekgesi ile Diinya Saglik
Orgiitii (WHO) ve Uluslararas1 Kanser Arastirma Ajans1 (IARC) tarafindan hem EFD
(Asint Diisiik Frekans, 3 ile 30 Hz arasinda degisen) hem de RF (radyo frekans, 30-300
kHz arasinda degisen) bantlar1 “2B” kategorisine yani muhtemel kanserojen kategorisine
alinmustir. Orgiitlerin verdigi bu karar dogrultusunda elektromanyetik giivenlik sinir1 bazi
tilkelerde diisiik seviyelere ¢ekilse de bilim insanlar tarafindan yine de ¢ok yiiksek oldugu

savunulmaktadir.

Insan sagh@ ve cevre kirliligi disinda elektromanyetik dalgalar elektronik devre ve
sistemlerin ¢alismasini da olumsuz yénde etkilemektedir. Ozellikle sistem ve cihazlarin
dijitallesmesinin artmasi ile elektronik cihazlar daha kolay ve daha ¢ok oranda s6z konusu
olumsuz etkiye maruz kalabilmektedir. Bu durum 6zellikle savunma ve harp sistemleri,

havacilik ve uzay bilimleri, haberlesme sistemleri, kontrol sistemleri, elektrik iiretim-iletim



ve dagitim sistemleri, biyomedikal sistemler gibi birgok kritik 6neme sahip alanlarin
giivenli, sistematik, istenilen dogrultuda verimli ¢aligmasi dnemlidir. Ciink{i s6z konusu
alanlarda kullanilan elektronik sistemlerin bu basibos elektromanyetik kirlilikten
etkilenmesi 6nemli bir sorun olusturmakla birlikte ¢oziimii uzmanlik gerektiren ve heniiz
bilimsel ¢aligmalarin kesin bir ¢6ziim iiretemedigi yeni yeni ¢alismaya baslanan ve énemi

her giin artan bir konu olarak karsimiza ¢ikmaktadir.

Efektif bir elektromanyetik kalkanlama performansi igin belki de en kritik
noktalardan birisi de malzeme sec¢imidir. Kalkanlama i¢in malzemenin yliksek elektriksel
ve manyetik gecirgenlik sahip olmasi 6nemlidir. Yiiksek elektriksel iletkenlik iyi bir
yansima performansi, yiiksek manyetik gecirgenlik ise manyetik dalgayr malzemenin
icerisinde iken sogurup enerjiye doniistiirerek soniimlemek i¢in énemlidir. Bu baglamda
iyi elektriksel iletkenlik ve manyetik gegirgenlik gosteren demir, nikel ve benzeri metal ve
alagimlar ilk akla gelen malzemeler olmakla birlikte metallerin yiiksek kiitle yogunluklari
ve agirliklart ile esnek formda sekillendirilmelerinin zor olmasi ve ylizey uygulamalarina
elverislilik noktalarinda ¢esitli dezavantajlar1 da mevcuttur. Bu nedenle yiiksek iletkenlik,
mekanik dayaniklilik ve esneklik, hafiflik ve fiyat-performans noktalarinda avantajlar
saglayabilecek kompozit malzemeler ve bilhassa organik elektronik malzemeler

strdiirilebilir elektromanyetik kalkanlama icin avantajli goriilebilmektedir.

Bu baglamda, polianilin (PANI) ve karbon nanotiip (KNT) kompoziti ve tiirevleri
gorece yiiksek iletkenlikleri ve mekanik dayanikliliklari nedeniyle elektromanyetik
kalkanlama uygulamalarinda dikkat ¢eken malzemeler arasinda yer almaktadir. Bilhassa
karbon nanotiiplerin benzersiz elektriksel, termal ve mekanik O6zellikleri kalkanlama
malzemeleri gelistirirken kompozit olusumu noktasinda bu malzemeleri 6ne ¢ikarmaktadir.
Bununla birlikte, bu malzemelerin etkili bir sekilde kullanilabilmesi i¢in genel olarak

iletken polimerler ile kompozit olarak hazirlanmalarinin daha uygun olacagi soylenebilir.

Buna gore; bu yiiksek lisans tez ¢alismasi kapsaminda, literatiirde bir¢ok uygulama
alaninda sikga kullanilan PANI/KNT sistemi tizerinde durulmustur. S6z konusu kompozit
sisteminde elektromanyetik kalkanlama performansinin daha da iyilestirilebilmesi
amactyla KNT’lerin etrafina PANI yerine poli(anilin-ko-akrilonitril) sarilmasinin nihai
kalkanlama performansi iizerinde etkileri incelenmistir. Bilindigi gibi PANI’'nin aksine
poliakrilonitril (PAN) yalitkan ve genel gecer bir polimerdir. KNT ortaminda yerinde
polimerizasyon esnasinda ANI’nin zincir yapisina akrilonitril (AN) baglanmasi ile elde

edilebilecek poli(anilin-ko-akrilonitril)/ KNT kompozitlerinin elektromanyetik kalkanlama



Ozelligi noktasinda bilhassa sogurma performansi agisindan PANI/KNT’ ye nazaran
onemli iyilesmeler saglayabilecegi degerlendirilmistir. Bu hipotezimizin test edilebilmesi
icin poli(anilin-ko-akrilonitril)/¢coklu duvarli karbon nanotiip (MWNT) kompozitleri ters
emiilsiyon kopolimerizasyon yontemi ile hazirlanmis ve farkli kompozisyonlarda
hazirlanan s6z konusu kompozitlerin elektromanyetik kalkanlama islevsellikleri

incelenmistir.

Elektromanyetik kalkanlama teknolojilerinin gelisimi ve bir iletken bir de yalitkan
temelli monomerlerin KNT’ler etrafina sarilmalar1 ile elde edilen kompozitlerin bu
alandaki potansiyelinin degerlendirilmesi, hem akademik arastirmalar hem de endiistriyel
uygulamalar agisindan biiyiik bir Oneme sahiptir. Bu tez c¢alismasi, s6z konusu
kompozitlerin performansini ve uygulama potansiyelini ortaya koyarak, gelecekteki

aragtirmalar ve teknolojik gelismeler i¢in saglam bir temel olusturmay1 hedeflemektedir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

Elektromanyetik girisim (EMI) kalkanlama teknolojisi Oncelikle elektronik
cihazlarda yaygin elektromanyetik girisimi azaltmak ve elektronik bilesenleri korumak i¢in
kritik 6nem teskil etmektedir. Miihendisligin her alaninda yeni ve iistiin 6zellikli malzeme
ihtiyact bu alanda da elzem olarak gereklidir. Ciinkii geleneksel ve yaygin olarak metaller
bu alanda kullanilsa da agir olmalari, maliyetleri ve kullanim alanlarinin sinirli olmasi
sebepleri ile biiyliik dezavantajlara sahiptirler. Daha da 6nemlisi EMI kalkanlama igin
metallerde en yaygin mekanizma yansima ozelligi olsa da, kalkanlamanin emilim yoluyla
gerceklesmesi harp gizliligi teknolojisinde Onemli bir yer tagimaktadir ve bu noktada
iletken polimerler alternatif EMI kalkanlama malzemeleri olarak one g¢ikmaktadir [3].
Ozellikle hafif ve esnek zelliklere sahip iletken polimer bazli ileri kompozit malzemelerin

gelistirilmesi yeni ve artarak ilgi goren bir aragtirma alanidir.

1960 yilinda iletken polimerlerin (ICP’lerin) kesfiyle birlikte, bu malzemelerin
ilging ozellikleri ve genis uygulama potansiyeli nedeniyle yogun bir arastirma siireci
baglamistir [4]. Bu kesif bilim diinyas1 igin dyle genis ve ilging bir arastirma sahasi
acmustir ki 2000 yilinda Heeger, MacDiarmid ve Shirakawa s6z konusu iletken polimerin
kesfi ve gelistirilmesi ile ilgili ¢aligmalar1 ile Nobel 6diiliine layik goriilmiislerdir [5].
ICP'lerin elektrik-elektronik, termoelektrik, elektromanyetik, elektromekanik, elektro-
optik, elektrokimya, enerji depolama ve sensdrler gibi ¢ok farkli alanlarda kullanimi her
gecen giin artmaktadir. Ornegin; K. F. Schoch, Jr. bir ¢alismasinda iletken polimerlerin
elektrik ve elektronik alandaki avantajlara sahip ozelliklerinin temel hususlarini
vurgulamistir [6]. Bu alanda kullanilan iletken polimer malzemelerin baslicalari polianilin,
poliasetilen, politiofen, polipirol, poli(3,4-ethylenedioxitiofen) ve benzerleridir. Bu
malzemelerin yaygin kullanim alanlar1 ise OPV(Organik Fotovoltaik), OLED(Organik Isik
Yayan Diyot). OFET(Organik Alan Etkili Transistor), sensorler, anti-statik kaplama ve
enerji depolama uygulamalaridir. Ancak, bu polimerlerin potansiyel kullanim alanlarinin
cogu, ¢ozililmesi gereken bazi zorluklar nedeniyle heniiz tam anlamiyla kesfedilmemistir.
Mevcut ICP'ler arasinda, polianilin (PANI) en umut verici olan1 olarak 6ne ¢ikmaktadir.
Bunun nedeni, sentezinin kolay olmasi, hammadde ve iiretim maliyetlerinin diisiik olmast,
nihai performansina etki edecek yapisal 6zelliklerini kontrol etmenin gorece kolay olmasi
ve diger ICP'lere kiyasla daha kararli olmasidir [4]. Bir baska deyisle PANI sentezi yiiksek

sicaklik, yiiksek basing veya inert atmosfer gibi 6zel kosullar gerektirmez. Normal



laboratuvar ekipmanlariyla yapilabilir. Polimerin {iretim siireci az sayida reaksiyon adimi
icerir, bu da siirecin daha hizli ve kolay uygulanabilir olmasini saglar. Genel olarak ilgili
polimerizasyon reaksiyonu oda sicakliginda veya diisiik enerji gereksinimleriyle
gerceklestirmeye uygundur. Ilgili reaksiyon sirasinda giiglii asitler, bazlar veya toksik
katalizorler gibi tehlikeli kimyasallar kullanilmaz. PANI sentezinde yiiksek oranda hedef
polimer direkt olarak iiretilebilir ve yan {iriin olusumu minimumdur. Haliyle de ekstra
saflastirma adimlarina gereksinim yoktur. PANI sentezinde Kkullanilan baslangig
malzemeleri kolayca bulunabilir, uygun maliyetlidir ve anilinin distilasyonu haricinde 6zel
hazirliklar gerektirmez. Elektriksel iletkenlige deginecek olur isek PANI'nin elektriksel
iletkenligi de kullanilan katki maddesi ve katkilama seviyesine bagli olarak genis bir
aralikta kontrol edilebilmektedir [7]. PANI’nin diger bir 6nemli avantaji1 ise kati toz, film
kaplama veya jel gibi birgok farkli formda hazirlanabilmesidir [8]. Bu durum PANI’nin
bir¢ok farkli uygulama alaninda kullanilabilirlik kazandirmaktadir. Pek ¢ok avantaja sahip

olan PANTI ile ilgili farkli disiplinlerde ve ¢ok fazla sayida ¢alismalar yapilmistir [9-12].

Ornegin, PANI’nin oda sicakhiginda bile etkili gaz algilama hassasiyeti onu gaz
sensorlerinde etkin bir malzeme yaparken [13, 14] foto-tepkisel ince film olabilmesi
ozelligi ile de robotik, medikal ve optik alaninda ¢cok 6nemli ¢alisma alanlar1 olan kizil
Otesi 151k sensorlerinde kullanimini saglamistir [8]. Ayrica biyomedikal alanlarinda
PANPnin  biouyumluluk seviyesinin yliksek olmasi onu doku miihendisliginde
vazgecilemez bir malzeme haline getirmistir [15]. Bilhassa, PANI bazli ¢esitli kompozit
malzemelerin gorece yiiksek termoelektrik gii¢ faktorii ve elektriksel iletkenlik degerleri
ile organik termoelektrik alaninda umut vadettigi bilinmektedir [16]. Indirgeme ve
yiikseltgenme tepkimelerinde verimliligi ile redoks 6zelliklerine sahip iletken PANI, siiper
kapasitorler, sarj edilebilir piller ve yakit hiicreleri dahil olmak iizere elektrokimyasal
enerji depolama ve doniistirme teknolojilerinde yaygin olarak uygulanmistir [17, 18].
PANI opto-elektrik ve diyot alanlarinda arastirilmasinin basarili sonuglari dogrultusunda
LED teknolojisinde kullanilmaktadir [19]. Benzer sekilde bazi diger ¢alismalarda ise
antikorozif malzeme olarak PANI’nin verimli bir performansa sahip oldugunu gosteren
caligmalar mevcut olup bunlardan birinde ¢elik saclarin korozyondan korunmasi ve kendi
kendini onabilen kaplamalar i¢in PANI-epoksi kopolimeri incelenmis [20] ve bir diger
caligma da ise hibrit kompozit kaplama ile de demir iizerindeki basarili korozyon onleme

ozelligi gosterilmistir [21].



Son yillarda tiim alanlarda oldugu gibi iletken polimerlerin de nano boyutlu karbon
malzemeler ile kompozitlerinin hazirlanmaya baslamasi organik elektronik alaninda da
hatir1 sayilir gelismeler yasanmaya baslamistir [22, 23]. KNT’ler, karbon atomlarinin
belirli diizeyde birbirine baglanmasi ile olusan silindirik yapilardir [24]. Bu silindirik yap:
karbonlarin altigen 6rgii dizilimi olan grafenlerin biikiilmesi ile olusmaktadir. Bu altigen
orgl sp2 hibritlesmesi ile olusur. Hibritlesen orbitaller karbon atomu ¢evresini 120°'lik ac1
ile sarar ve trigonal diizlemsel bir yap1 olusturur. Bu yapt KNT’ lere iyilesmis ozellikler
saglamaktadir [25]. SOyle ki, bir s orbitali ve iki p orbitali birleserek ii¢ sp? hibrit orbitali
olusturur. Bir p-orbitali hibritlesmeye katilmaz ve bosta kalir. Hibrit orbitaller, diger
atomlarla o(sigma) baglari, hibritlesmeyen p-orbitali ise diger atomlarla w(pi) bagi
olusturur. o(sigma) bag1 gii¢lii ve kararl bir 6zellik tasirken m(pi) baglar ise esneklik tagir
[26, 27]. KNT’ler, sentez tekniklerine gore tek duvarli karbon nanotiip (SWNT), cift
duvarli karbon nanotiip (DWNT), ¢ok duvarli karbon nanotiip (MWNT) gibi yapisal

ozelliklerine bagl olarak farkli sekillerde olusturulabilir [28].

Sekil 2.1. Karbon Nanotiip Goriintiisii [29].

Hem deneysel hem de teorik galismalar sonucu KNT’lerin (SWNT ve MWNT
dahil) iistiin mekanik 6zelliklere, yiiksek en boy oranmna (~ 10*) ve miikemmel dalgalilik
ozelligine sahip oldugu kanitlanmistir [30, 31]. Ayrica KNT’lerin ¢ok iyi elektriksel
iletkenliklerinin yani sira ¢ok hafif ve kimyasal olarak kararli olmalar1 sebebiyle de

kuantum teli ¢alismalarinda da sik¢a kullanilmislardir [32].
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Literatiirde karbon nanotiiplerin (KNT’lerin) PANI ile birlikte kullanildig
kompozit malzemeler iyilestirilmis elektriksel ve manyetiksel 6zellikleri ile bilhassa ilgi
gormektedir [33-35]. PANI ile sarilmis KNT'lerde PANI ve KNT’ler pi bagi ile birbirine
baglanmis, bu baglar iletken gecit gorevi gérmiis ve nihai kompozit yapida yiliksek
iletkenlige yol agmistir [36]. Bilindigi gibi bu kompozit malzemelerde elektriksel iletkenlik
degerleri yapiya eklenen KNT miktar1 ile kontrol edilebilir. Bir ¢alismada PANI kaph
KNT nanofiberlerin diisiik bolgesel perkolasyon derinligi ve yiiksek potansiyel gii¢ kayb1
ile enerji depolama ve elektromanyetik sogurma konusunda verimli ¢alistigi gosterilmistir
[37]. Benzer sekilde, yine onceki bir ¢alisgmada saf PANI’ ye kiyasla MWNT/PANI
kompozitinin benzer elektrokimyasal tepki oranlarina sahip oldugu ancak daha diisiik bir
dirence ve ¢ok daha iyilestirilmis mekanik biitiinliige sahip oldugu ve kompozit filmlerin
ozgil elektrokimyasal kapasitansinin 6nemli olglide arttigi sonucuna ulasiimistir [38].
PANI/KNT yiiksek iletkenligin yani sira 6zgiil kapasitans degeri ile siiper kapasitor icin
uygun bir malzemedir ve bdylece enerji depolama alaninda son yillarda dikkat ¢ekici bir
kompozit haline gelmistir [39, 40]. S6z konusu PANI/KNT kompozitlerinin bir diger
avantaj1 ise hafif bir malzeme olmalarinin yani sira gelismis mekanik 6zelliklere de sahip
olmalaridir [41]. Yine baska bir kullanim alanina gore onceki ¢alismalar derlenecek olur
ise PANI’nin tek basma gaz sensorlerinde kullanilmasina gore PANI/KNT’nin gaz
sensorlerinde birlikte kullaniminin daha basarili oldugu da gorilmistir [13, 14].
Sensorlerle ilgili olarak ayrica PANI/MWNT dolgulu kompozitler, piezo-elektronik
sistemler i¢in uygun maliyetli, siirdiiriilebilir ve esnek basing algilama uygulamalar igin
potansiyel gosterdigi de yine Onceki calismalarda raporlanmistir [42]. Biomedikal
miihendisligi a¢isindan da garpici ve ilgi ¢ekici ¢alismalarda yine literatiirde PANI/MWNT
kompoziti kullanimina rastlanmaktadir. Ornegin; DNA hibridizasyonunu izlemek igin
manyetit nanopartikiiliinii temel alan hassas elektrokimyasal biyosensor ¢alismalar1 [43] ve
VEGF6s timor belirteci tespitinde PANI/MWNT kompoziti bazli biosensorlerde de
basarili sonuglar elde edilebilmistir [44].

PANI/KNT kompozitlerinin bir diger kullanim alam1 olarak EMI koruma
uygulamalar1 son yillarda goéze ¢arpmaktadir. S6z konusu kompozitler diisiik yogunluk,
esneklik, yiksek mukavemet, kararlilik, yiiksek elektriksel iletkenlik ve basarili elektro
manyetik kalkanlama verimi (SE) ile 6ne ¢ikmaktadir. Ornegin; farkli karbon nano dolgu
maddesi ile doldurulmus polimerik malzemeler incelendiginde MWNT ‘nin en boy orani,

elektriksel iletkenligi ve en diisiik sizma esigi ile umut veren EMI SE performanslari elde
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edilebilmistir [45]. S6z konusu kompozit yapilarda polianilin veya tiirevlerinin
kullaniminin diger polimerlere gére EMI SE {istiinliigiiniin yan1 sira polianilin bilesiminin
kimyasal yapisini1 ve kristalinografik sirasin1 degistirerek elektromanyetik radyasyonun bir
polianilin bilesimi tarafindan emilimini degistirme yontemi ve de korunacak nesnenin
iizerine polianilin bilesiminden olusan bir tabaka saglamayr iceren, bdylece
elektromanyetik radyasyonun girig ve ¢ikisinin engellendigi bir elektronik koruma saglama
yontemi de agiklanmistir [46]. Polianilin ticari olarak uygulanabilir bir malzeme olup EMI
kalkanlama uygulamalar1 i¢in metal, alasim veya metal dolgulu kompozitlerin yerini
alabilecek vyeterli elektriksel iletkenligi ve elektromanyetik dalga emilimi noktasinda
kullanilabilirligi yiiksek bir malzeme oldugu basarili ¢alismalar ile ortaya konmustur [47].
Polianilin (PAN) ve giimiis (Ag), grafit ve karbon siyah1 gibi iletken tozlarin karigimlarinin
elektromanyetik girisim koruma i¢in SE degerlerinin teorik olarak iyi bir iletken ile ayni

olabilecegi sonucuna ulasiimistir [48].

EMI malzemesi olarak polimer/karbon kompozitlerinin tasarimi, karaterizasyonu,
avantaji ile yliksek verimi tizerine ¢aligmalar mevcuttur[49]. Buna ek olarak EMI koruma
uygulamalari i¢in esnek ve yiiksek iletkenlige sahip CNT/PANI filmleri gelistirilmistir ve
en yiiksek yiliksek 6zgiil kalkanlama etkinligi edilmistir [33].

Ote yandan, ¢ok yakm bir tarihte gerceklestirilmis olan baska bir calismada
PANI/KNT kompozitine akrilonitril baglanmasi ile poli(anilin-ko-akrilonitril)/KNT
kompozitinin termoelektrik veriminin PANI/KNT’ye nazaran arttigi raporlanmigtir [50].
Bu calismada yapiya akrilonitril eklenmesi ile kompozitin yiik tasima 6zelliklerinin kontrol
edilebildigi ve bu durumun nihai termoelektik verimin artisini sagladigi degerlendirilmistir
dogrudan etkisi agiklanmistir. Bu calismayr destekleyen baska bir calismada karbon
nanotiip-poliainilin-ko-akrilonitril kompozitinin giines pilleri i¢in yiiksek doniisiim hizi,
artan iyonik iletkenlik ve yiik tasima kapasiteleri ile iistin performans elde edilebilecegi
belirtilmistir  dikkat ¢eker [51]. Her ne kadar poli(anilin-ko-akrilonitril)/KNT
kompozitlerinin hem termoelektrik hem de gilines pili uygulamalar1 icin PANI/KNT ye
nazaran daha iyi performans gosterdigi raporlandiysa da EMI koruma performanslari
lizerine ise literatiirde herhangi bir ¢aligmaya rastlanmamistir. Bu bilgiler 1s1ginda
poli(anilin-ko-akrilonitril)/MWNT kompozitlerinin EMI koruma performanslarinin da
PANI/KNT’lere nazaran daha iyi olabilecegi degerlendirilmis ve bu yiiksek lisans tezi
kapsaminda s6z konusu poli(anilin-ko-akrilonitril)/ MWNT kompozitlerinin EMI koruma

performanslarinin incelenmesi amaglanmustir.
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3. MATERYAL ve YONTEM
3.1. Kopolimer Sentezi

Bu tez kapsaminda kullanilan anilin (>%99.5), akrilonitril (>%99), kamforsulfonik
asit (CSA) (%98), benzol peroksit (BPO), sodyum lauril siilfat (SLS) (>%99), MWNT
(>%095) gibi tiim kimyasallar Sigma Aldrich firmasindan temin edilmis ve alindig1 sekliyle
kullanilmistir. Bilindigi tizere, PANI, anilinin kimyasal oksidatif polimerizasyonu, sulu
dispersiyon, emiilsiyon, ters emiilsiyon, arayiliz polimerizasyon ve elektrokimyasal
polimerizasyon teknikleri gibi ¢esitli tekniklerle sentezlenebilir [52]. Bu tez kapsaminda
PANI emeraldin (ziimriit) formu sentezlenirken baslatici olarak BPO kullanilarak ters
emiilsiyon polimerizasyonu yontemi ile oda sicakliginda 24 saatte sentezlenmistir. Bu
yontem ve kosullarin segilmesinin nedeni hem yapiya akrilonitril baglamak noktasinda
hem de iletkenlik tizerinde S6z konusu yontem ile sentez gergeklestirilmesinin olumlu
etkileri olabilecegindendir [53]. Bilindigi gibi literatiirde anilin ve akrilonitril monomerleri
ile kopolimer hazirlanmasi tizerine gergeklestirilmis li¢ ¢alismanin [50, 54, 55], ikisinde
[50, 54] ters emiilsiyon polimerizasyonu yontemi kullanilmigtir. Bunun nedeni hem anilin
hem de akrilonitril monomerlerini polimerlestirmeye uygun bir baglatic1 olan BPO’nun
baslatic1 olarak reaksiyonlarda kullanilmasi ve bu baslaticinin (her iki monomer de suda
¢Oziinebilmesine ragmen) suda ¢oziinmemesidir. Bu nedenle de, bu tez c¢alismasinda
reaktore beslenen anilin ve akrilonitril suda eklenirken, baglatici olan BPO ise reaktore
kloroform igerisinde eklenmis, bdylece de reaksiyonlar literatiir ¢aligmalarina [50, 54]

paralel olarak ters emiilsiyon polimerizasyonu yontemi ile gerceklestirilmistir.

Polianilin sentezi esnasinda 0,006 mol BPO 30 ml kloroformda ¢ozdiirilmiistiir.
Ayni anda 0,006 SLS 15 ml deiyonize suda ¢ozdiiriilmiistiir. Ayr1 bir beherde 0,003 mol
anilin ile 0,006 mol CSA 15 ml deiyonize suda yarim saat siire ile karistirilmigtir. Ilk
olarak BPO-kloroform karisimi polimerizasyon reaksiyonlariin gergeklestirilecegi tek
boyunlu balona alinmistir. Daha sonra 6nce SLS-deiyonize su karigimi reaktore eklenmis
bunu takiben de anilin-CSA-deiyonize su karisimi reaktére damla damla (1 damla / 4
saniye) eklenerek reaksiyon baslatilmistir. Polimerizasyon reaksiyonu 24 saat boyunca oda
sicakliginda gerceklestirilmis, reaksiyon boyunca reaktdr 430 rpm hizda karigtirilmistir.
Polimerizasyon reaksiyonu sonrasinda elde edilen polimerler 600 ml asetonda 12 saat
boyunca karistirilarak ¢oktiiriilmiistiir. Daha sonra vakum filtrasyon yontemi ile
ayristirilmig, deiyonize su ve aseton ile 3’er kez yikandiktan sonra vakum etiiviine alinarak

40 °C sicaklikta sabit tartima gelinceye kadar kurutulmustur. Daha sonra elde edilen
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polimer 0.1 M amonyum hidroksit ¢ozeltisinde 12 saat karistirilarak sentez esnasinda
yapiya giren asidik bilesenlerden ayristirilmistir [56]. Bu islemi miiteakip polimerler yine
vakum filtrasyon yontemi ile ayristirilmis deiyonize su ve etanol ile 3’er kez yikandiktan
sonra vakum etiiviine alinarak 40 °C sicaklikta sabit tartima gelinceye kadar
kurutulmustur. Son olarak toz haldeki PANI, kati kiitle:¢coziicii orant 6 mg/mol ve
ANI:CSA orant molce 2:1 olacak sekilde hesaplanarak m-kresol ortaminda CSA ile geri
katkilama islemine tabi tutulmustur. Geri katkilama islemi oda sicakliginda 24 saat siire ile
gerceklestirilmistir. Bunu miiteakip elde edilen sivi numuneler damla dokiim yontemi ile
2,2 X 0,96 cm’lik SLF cam alttaslar iizerine damla dokiim yontemi ile kaplanarak 45 °C’de

48 saat kurutulmustur.

Poli(anilin-ko-akrilonitril) sentezi igin, 0,25 gram anilin, 0,016 gram akrilonitril ve
1,4 gram CSA tartilarak 15 mL deiyonize suya eklenmis ve oda sicakliginda yarim saat
karistirilmistir. Bu esnada 1,45 gram BPO tartilarak ayri1 bir beherde 30 ml kloroforma
eklenerek oda sicakliginda yarim saat siire ile karistirilmistir. Benzer sekilde 1,73 gram
SLS tartilarak ayr1 bir beherde 15 ml deiyonize suya eklenmis ve oda sicakliginda yarim
saat karigtirllmigtir. Daha sonra BPO-kloroform karisimi polimerizasyon reaksiyonlarinin
gergeklestirilecegi tek boyunlu balona alinmistir. Daha sonra 6nce SLS-deiyonize su
karisimi reaktore eklenmis bunu takiben de anilin-CSA-deiyonize su karigimi reaktore
damla damla (1 damla / 4 saniye) eklenerek reaksiyon baslatilmistir. Polimerizasyon
reaksiyonu 24 saat boyunca oda sicakliginda gerceklestirilmis, reaksiyon boyunca reaktor
430 rpm hizda kanistirllmistir. Polimerizasyon reaksiyonu sonrasinda elde edilen
polimerler 600 ml asetonda 12 saat boyunca karistirilarak ¢oktiiriilmiistiir. Daha sonra
vakum filtrasyon yontemi ile ayristirilmis, deiyonize su ve aseton ile 3’er kez yikandiktan
sonra vakum etiiviine alinarak 40 °C sicaklikta sabit tartima gelinceye kadar
kurutulmustur. Daha sonra elde edilen polimer 0.1 M amonyum hidroksit ¢ozeltisinde 12
saat karistirilarak sentez esnasinda yapiya giren asidik bilesenlerden ayristirilmistir [56].
Bu islemi miiteakip polimerler yine vakum filtrasyon yontemi ile ayristirilmis deiyonize su
ve etanol ile 3’er kez yikandiktan sonra vakum etiiviine alinarak 40 °C sicaklikta sabit
tartima gelinceye kadar kurutulmustur. Son olarak toz haldeki kopolimerler, kati
kiitle:¢oziicii oran1 6 mg/mol ve ANI:CSA orani molce 2:1 olacak sekilde hesaplanarak m-
kresol ortaminda CSA ile geri katkilama iglemine tabi tutulmustur. Geri katkilama islemi

oda sicakliginda 24 saat siire ile gergeklestirilmistir. Bunu miiteakip elde edilen sivi
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numuneler damla dokiim yontemi ile 2,2 x 0,96 cm’lik SLF cam alttaslar iizerine damla

dokiim yontemi ile kaplanarak 45 °C’de 48 saat kurutulmustur.

Resim 3.2. Kopolimer Sentezi (Reaksiyon baslangicindan 24 saat sonra)
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Resim 3.3. Sentez esnasinda polimerlerin siiziilmesi (a) ve kurutma islemi (b).

MWNT/poli(anilin-ko-akrilonitril) kompozitleri igin ilk etapta ¢aligilmasi planlanan
MWNT oranlar1 %30, %50 ve %70 olarak belirlenmistir. Bu amagla, MWNT/kopolimer
kompozitleri sentezlenirken %30, %50 ve %70 MWNT iceren kompozitleri icin sirastyla
0,09 gram, 0,2147 gram ve 0,4683 gram MWNT tartilarak 40 mL deiyonize suya eklenmis
ve bir saat boyunca ultrasonik homojenizatérde 0°C’ de MWNT ler tamamen dispersiye
edilmistir. Bu deneylerde yine 0,25 gram anilin, 0,016 gram akrilonitril ve 1,4 gram CSA
tartilarak 5 mL deiyonize suya eklenmis ve oda sicakliginda yarim saat karistirilmistir. Bu
esnada 1,45 gram BPO tartilarak ayri bir beherde 50 ml kloroforma eklenerek oda
sicakliginda yarim saat siire ile karistirllmistir. Benzer sekilde 1,73 gram SLS tartilarak
ayri bir beherde 5 ml deiyonize suya eklenmis ve oda sicakliginda yarim saat
karigtirtlmistir. Daha sonra BPO-kloroform karigimi polimerizasyon reaksiyonlariin
gerceklestirilecegi tek boyunlu balona alinmistir. Daha sonra once SLS-deiyonize su
karisimi reaktore eklenmis bunu takiben de anilin-CSA-deiyonize su karigimi reaktore
damla damla (1 damla / 4 saniye) eklenerek reaksiyon baglatilmistir. Polimerizasyon
reaksiyonu 24 saat boyunca oda sicakliginda gerceklestirilmis, reaksiyon boyunca reaktor
430 rpm hizda karigtirilmistir. Polimerizasyon reaksiyonu sonrasinda elde edilen
polimerler 600 ml asetonda 12 saat boyunca karistirilarak ¢oktiiriilmiistiir. Daha sonra
vakum filtrasyon yontemi ile ayristirilmis, deiyonize su ve aseton ile 3’er kez yikandiktan
sonra vakum etiivine alinarak 40 °C sicaklikta sabit tartima gelinceye kadar

kurutulmustur. Daha sonra elde edilen polimer 0.1 M amonyum hidroksit ¢ozeltisinde 12
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saat karigtirilarak sentez esnasinda yapiya giren asidik bilesenlerden ayristirilmistir [56].
Bu islemi miiteakip polimerler yine vakum filtrasyon yontemi ile ayristirilmis deiyonize su
ve etanol ile 3’er kez yikandiktan sonra vakum etiiviine alinarak 40 °C sicaklikta sabit
tarima gelinceye kadar kurutulmustur. Son olarak toz haldeki kompozitler, kati
kiitle:¢oziicii oran1 6 mg/mol ve ANI:CSA orani molce 2:1 olacak sekilde hesaplanarak m-
kresol ortaminda CSA ile geri katkilama islemine tabi tutulmustur. Geri katkilama iglemi
oda sicakliginda 24 saat siire ile gerceklestirilmistir. Bunu miiteakip elde edilen sivi
numuneler damla dokiim yontemi ile 2,2 x 0,96 cm’lik SLF cam alttaslar iizerine damla

dokiim yontemi ile kaplanarak 45 °C’de 48 saat kurutulmustur.

Resim 3.4. Homojenizatérde MWNT Karistirma Islemi

Sisteme beslenecek MWNT miktarlar1 kopolimer sentezlerindeki monomer
donlisiim oranlart kullanilarak tespit edilmistir. Kompozitler hazirlanirken elde edilen
monomer dontisiim miktarlari ile kopolimer sentezindeki monomer doéniisiim miktarlarinin
birbirine yakin oldugu bulunmustur. Buna gore, her ne kadar planlanan MWNT oranlar
%30, %50 ve %70 olsa da deneyler sonunda kompozit yapida sirasiyla %28, %55 ve %64
MWNT oldugu tespit edilmistir. Kompozit numuneler hazirlanirken ulagilan monomer
doniistim oranlari ile buna gore hesaplanan kompozitlerdeki nihai MWNT miktarlar1 Tablo

3.1.1.de listelenmistir.



Tablo 3.1.1. Reaksiyon verimleri ve Nihai KNT miktarlari
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Malzeme Nihai MWNT orani (%)
polianilin 0
poli(ANI-ko-AN) 0

28%MWN/72%poli(90ANI-ko-10AN) 28

55%MWNT/45%poli(90ANI-ko-10AN) 55

64%MWNT /  36%poli(90ANI-ko- 64
10AN)

Monomer donlisimi (%)

~85

=~ 81

~ 85

~100

Resim 3.5. Damla Dokiim Yo6ntemi ile Kaplanan Filmlerin Kurutulmasi

3.2. Karakterizasyon islemleri

Hazirlanan kopolimer ve kompozitlerin manyetik karakteristikleri VSM dl¢iimii ile

0-5 T araliginda ve oda sicakliginda Cryogenics marka Fiziksel Ozellikler Olgiim Sistemi

ile incelenmistir. Yapisal 6zellikler 5-55 °C araliginda oda sicakliginda Rigaku marka X

st kirmmimi (XRD) cihazi ile Cu-Ko 1sim1 kullanilarak incelenmistir. Polimer ve
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kompozitlerin molekiiler yapilar1 Bruker Tensor II marka Fourier Donilistimli Kizil6tesi
Spektrofotometresi ile 4000-400 cm™ de calistimistir. Hazirlanan kompozitlerin morfolojisi
TESCAN MIRA 3 XMU marka taramali elektron mikroskobu ile goriintiillenmistir.
Elektriksel bilesenlerin ve sistemlerin frekans yanitt Anritsu marka S820E model VNA
cihazi kullanilarak gegis-yansima teknigi ile X (8,2-12,4 GHz) bandinda 6l¢iilmiistiir.
Ayrica EMI kalkanlama performansinin daha detayli incelene bilmesi i¢in hazirlanan
malzemelerin elektromanyetik 6zellikleri de sagilma parametreleri kullanilarak Nicolson-

Ross-Weir (NRW) metodu ile hesaplanmistir [25].

3.2.1. Nicolson-Ross-Weir (NRW) Metodu:
NRW yontemi S parametreleri kullanilarak malzemenin elektromanyetik 6zelligi
hakkinda bilgi sahibi olmak i¢in gerekli olan dielektrik gecirgenlik (¢) ve manyetik

gecirgenlik (1) degerlerinin hesaplanmasinda kullanilan yaygin bir yontemdir.

| Ly ol L ol L, ol
I | I 1
| ["' [‘" |
| “Inc = — ™ ETrans |
| |
: LR fl e — ——————— :

| |
L_\. | : I1 : 111 :
|

Port 1 1 2 Port 2

Sekil 3.2. Bir lletim Hattinda, Malzemeden Yansiyan ve Malzemeyi Gegen
Elektromanyetik Dalgalarin Gosterimi [57]

NRW metodu i¢in VNA oOl¢limlerinin karakterize edilmesi gerekmektedir. Bunun
icin en uygun teknik genis ve orta frekans bantlarinda uygun karakterizasyon teknigi iletim
hatt1 teknikleridir. Bu teknik tek port dlclimleri (yansima) ve iki port Olctimleri (gecis-
yansima) olarak ikiye ayrilabilir. Ge¢is-yansima tekniginde malzeme koaksiyel hattin veya
dalga kilavuzunun igine yerlestirilerek yapilir. Bu ¢alismamizda VNA 0l¢limiinde bu

yontem kullanilmistir.



Resim 3.2. VNA Cihazi ile Sagilma Parametrelerinin Ol¢iimii

S Parametreleri

[.911 512
s21 s22

Yansima Katsayisi, [
Hesaplama

L. [r] <1olmakkosuluile

iletim Katsayisi ,T V]
hesaplama

Manyetik Gegirgenlik, p
Hesaplama

!

Dielektriksel Gegirgenlik, £
Hesaplama

Sekil 3.3 NRW Metodu Matematiksel Modeli
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S parametreli kullanilarak manyetik gecirgenlik ve dielektriksel —gecirgenlik
parametrelerini hesaplamak en verimli metot NRW metodudur ve bunun igin oncelikle

yansima iletim katsayilarinin hesaplanmasi gerektigi Sekil 3.2.1.2.2 de gdsterilmistir.

Buna gore VNA O6l¢iim parametreleri kullanilarak NRW metodu igin hesaplamalar su
sekilde hesaplanir [25, 58-60];

Yansima katsayist:

I =X+ /X2-1 (3.1)

Burada;
S2.-S?

X=—"—-= (3.2)
2811

VNA cihazi ile 6l¢iilen S parametrelerinin matematiksel karsiligr su sekildedir:

_ T(1-T?)

S21=T 1opz (3.3)
S . — I'(1-T?)
S parametrelerin ile iletim kat sayis1 (T) su sekilde hesaplanir:
S11+S21-T
=—— 3.5
1-(S11+S521) (35)
Manyetik gecirgenlik denklemi:
1+T
by = ——— (3.6)

1 1
A(LT) [75-

seklinde verilir .
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Bu denklem i¢in ;

% = (8,105 - %) - (ﬁln (%))2 (3.7)

esitligi mevcuttur.

Dielektriksel gecirgenlik (&) su formiil ile hesaplanir:

NENTRERNES
In (%) .............. 3.9)

esitliginin sanal kismi1  j(0+2mn) sonsuz koke sahip olabilir. Bu deger problemi iki

yontemle giderilir.

3.2.1.1. Grup Hata (Gecikme) Tahmini Yontemi:

Denklem 3.5 belirsizdir ¢iinkii malzemenin uzunlugu dalga boyunun kati kadar
artiginda iletim katsayist T fazi degismez. Ote yandan malzeme boyunca gecikme
malzemenin toplam uzunlugunun fonksiyonudur ve faz belirsizligi giderilmesi ig¢in n
degerinin hesaplanmasinda Ol¢iilen grup gecikmesi ve hesaplanan grup gecikmesi
karsilagtirma yapilarak p ve € degerleri hesaplanabilir. Grup hata ( T ) analizi su denklemle

yapilabilir:

Hesaplanan grup gecikmesi

1d
1 4 [eruf? 1 1 fsrp_r+f2% o
Thesaplanan df C_Z_Z c2 erurf? 1 ( )
2 ¢

Olgiilen grup hatas1 su sekilde verilir:
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1 de

Tolgiilen=" 53 (3.11)

Bu deger ag analizoriinden elde edilir.

Hesaplanan grup gecikmesi, dalga sayisi k' nin acisal frekansa gore degisimiyle

ilgilidir. Burada kok, n=k, su sekilde bulunur:

Tt')l(;ulen 'Thesaplanan ~ 0 (3.12)

3.2.1.2. Tlk Deger Tahimini Yéntemi:
A

g = den yola ¢ikarak & ve p degerleri i¢in ilk tahmini degerlerini £ ve

*

kullanarak yapilir. Denklem 3.7 * den

1_.. v
~=i(52) (3.13)
. 2TC * * )\0 2
y=ins Jer oo () (314)
Burada,
1 1
Re (X) = E (3.15)

(3.13) ve (3.15) denklemleri esitlenerek Aq bulunur ve dolayisiyla n degeri hesaplanir.
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4. BULGULAR ve TARTISMA

FT-IR sonuglar1 Sekil 4.1.’de verilmis olup buna gore 1580, 1496, 1308, 1155 ve
827 cm-1’ de gozlenen pikler sirasiyla aromatik C-H, C--C (kinoid) gerilme, C--C
(benzenoid) germe, C-N germe, kinoidin (Q) C-H diizlem i¢i gerilmesi ve C-H
benzenoidin (B) diizlem dis1 biikiilmesi kaynakli olup PANI igin karakteristik FT-IR
pikleridir [12, 44, 50] . 1450 ve 1350 ve 1250 cm-1’ de gozlenen pikler ise sirastyla —CH2
simetrik bikkme (diizlem i¢i) titresimleri, C-H biikme (diizlem igi) titresimleri ve —CH2
blikme titresimlerine atfedilebilir ki bu durum yapida akrilonitril varlii nedeniyle
beklenebilecek bir durumdur [51, 52]. KNT icin karakteristik olarak kabul edilebilecek
grafitik katmanlarin germe titresimlerine atfedilebilecek pik 1630 cm-1 mertebelerinde
kompozit numunelerde goriilmiistiir [53]. KNT miktarinin artis1 ile birlikte kompozitlerde
polimer kaynakli FT-IR piklerinin siddet yogunluklarinda 6nemli azalmalar yasanmis olup
bu durum beklendik bir sonugtur. MWNT’ lerin template gorevi gérmeleri neticesinde
polimerler MWNT’ leri sararak biiyiimek durumunda kaldiklarindan bag titresimleri
zayiflamis olabilir. Bu bulgular 1s18inda FT-IR sonuglarinin kopolimer ve kompozit

olusumlarinin basariyla gergeklestirildigini destekledigi degerlendirilebilir.

100%MWNT

64%MWNT36%poly(ANI-ko-AN)

55%MWNT45%poly(ANI-ko-AN)

28%MWNT 72%poly(ANI-ko-AN)

Y

Siddet (a.u.)

1750 1500 1250 1000 750 500
Dalga numarasi (cm™)

Sekil 4.1. Hazirlanan malzemelerin FT-IR sonuglari
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XRD sonuglart Sekil 4.2.°de verilmis olup buna gore 15, 20 ve 24 derecelerde
gozlenen pikler yapidaki kopolimere 26 derecede gozlenen pik ise MWNT lerin (002)
grafitik diizlemlerine atfedilmistir [50]. MWNT grafitik pikinin kompozitlerde bilhassa
MWNT miktar1 arttikga XRD sonuglarini siddet yogunlugu agisindan domine ettigi
saptanmis olup bu durum onceki ¢alismalar ile uyumludur. Burada 6nemli bir nokta 24
derecede gozlenen PANI'nin (110) piki ile ilgili géze ¢arpmaktadir. Bilindigi gibi bu pikin
pozisyonu ve siddeti polimerin elektriksel iletkenligi ile oldukga iliskilidir. Ciinkii bu pik
fenil halkalarinin yiiz-yiize istiflenmesi ve istiflenme mesafesi ile baglantilidir ve yapidaki
yik tasmim olaylarin1 dolayisiyla da bilhassa elektromanyetik kalkanlama o6zelligi
noktasinda geri yansitma parametresini dnemli Slciide etkileyebilecektir [61-63]. Onceki
calismalar APS ile sentezlenen polimerlerde bu pikin bir nebze daha yiiksek agilarda
gozlenebildigi BPO ile sentezlenen PANI’ de ise Sekil 4.2.°deki gozlemlerimize paralel
sekilde elde edilebilecegini gostermektedir [50, 64]. Bu baglamda bu pikin ¢ok diisiik
acilara kaymasinin fenil halkalar1 arasinda istiflenme mesafesinin artmasi ve yiik taginimi
icin daha yiiksek aktivasyon enerjilerine ihtiya¢ duyulacagi anlamlarina geldigi
bilinmektedir [63]. Sekil 4.2.ye gore yapidaki MWNT miktart arttikca bu pikin 26
derecelerdeki MWNT pikine dogru kaydigi ve tek bir pik formunu aldig1 boylece de gerek
pi-pi istiflenmesi yolu ile gerek fenil halkalar1 arasindaki mesafelerin azalmasi yollart ile
yapidaki ylik taginiminin artabilece§i bdyle bir durumda ise nihai kompozitin bu tez
caligmasinda asil incelenmek istenen elektromanyetik kalkanlama performansi noktasinda

bilhassa geri yansitma 6zelliginde artiglar gdzlenebilecegi degerlendirilebilir.
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JL MWNT
ka/o MWNT/36% poli(90ANL-ko-10AN)

_J-
i 55% MWNT/45% poli(90ANI-ko-10AN)

28% MWNT/72% poli(90ANI-ko-10AN)

Siddet (a.u.)

100 poli(90ANI-ko-10AN)

5 - 15 25 35 45
20 (derece)

Sekil 4.2. Hazirlanan malzemelerin XRD sonuglari

N
7]

Hazirlanan numunelerin elektron mikroskobu goriintiileri Sekil 4.3., Sekil 4.4.,
Sekil 4.5., Sekil 4.6., Sekil 4.7., Sekil 4.8., ve Sekil 4.9.’da sunulmustur. Elektron
mikroskobu goriintiilerinde beklenmedik bir duruma rastlanmamis yapidaki MWNT
miktar1 azaldik¢a tlip kalinliklarinin arttigi saptanmistir. Esasen bu tez kapsaminda
hazirlanan kompozitlerde, kopolimerlerin MWNT’lerin etrafin1 sarmasi beklendiginden
yapidaki MWNT miktar1 azaldikca baska bir deyisle kopolimer miktar1 arttikca daha fazla
kopolimer MWNT’lerin etrafin1 saracagindan elektron mikroskobu goriintiilerinde
kopolimer miktar1 ile tiip kalinlar1 arasindaki iligki anlamli bulunmustur. Yine,
kompozitlerde tiip yiizeylerinin MWNT’ ye nazaran daha piiriizli oldugu gozlenmistir ki
bu durum da yine literatiir bulgular1 ile uyumludur. Ek olarak, hazirlanan kompozitlerde

homojen bir mikro yap1 oldugu herhangi bir yonelim gozlenmedigi de degerlendirilebilir.
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SEM HV: 15.0 kV WD: 8.12 mm | MIRA3 TESCAN

01-%0MWNT-5 01-%0MWNT-5 2 pm
SEM MAG: 20.0 kx Det: SE Performance in nanospace

SEM HV: 15.0 kV WD: 8.12 mm | MIRA3 TESCAN
01-%0MWNT-6 01-%0OMWNT-6
SEM MAG: 50.0 kx Det: SE Performance in nanospace

Sekil 4.3. Kopolimerlerin 20000x biiyiitmede (a) ve 50000x biiyiitmede (b) elektron
mikroskobu goriintiileri
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SEM HV: 15.0 kV WD: 8.70 mm
02-%27TMWNT-12 02-%27TMWNT-12 2 pym
SEM MAG: 20.0 kx Det: SE

3 : )
e - o k'_ ¥ ‘)_‘
SEM HV: 150 kV WD: 8.70 mm | | i || l MIRA3 TESCAN

02-%2TMWNT-13 02-%27TMWNT-13  1pm
SEM MAG: 50.0 kx Det: SE Performance in nanospace

Sekil 4.4. 28%MWN/72%poli(90ANI-ko-10AN) kompozitinin 20000x biiyiitmede (a) ve
50000x biiyiitmede (b) elektron mikroskobu goriintiileri
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LN P
SEM HV: 15.0 kV WD: 8.62 mm Vi MIRA3 TESCAN

03-%55MWNT-5 03-%55MWNT-5 2 pm
SEM MAG: 20.0 kx Det: SE Performance in nanospace

’/4 |
SEM HV: 15.0 kV WD: 8.62 mm | 11| | MIRA3 TESCAN

03-%55MWNT-6 03-%55MWNT-6 1pm
SEM MAG: 50.0 kx Det: SE Performance in nanospace

Sekil 4.5. 28%0MWN/72%poli(90ANI-ko-10AN) kompozitinin 20000x biiyiitmede (a) ve
50000x biiyiitmede (b) elektron mikroskobu goriintiileri
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SEM HV: 15.0 kV
04-%64MWNT-5 04-%64MWNT-5 2 pym
SEM MAG: 20.0 kx Det: SE

SEM HV: 150 kV WD: 8.55 mm
04-%64MWNT-6 04-%64MWNT-6 1pm
SEM MAG: 50.0 kx Det: SE Performance in nanospace

Sekil 4.6. 55%MWN/45%poli(90ANI-ko-10AN) kompozitinin 20000x biiylitmede (a) ve
50000x biiyiitmede (b) elektron mikroskobu goriintiileri
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04-%64MWNT-5 04-%64MWNT-5 2 ym
SEM MAG: 20.0 kx Det: SE

SEM HV: 15.0 kV WD: 8.55 mm
04-%64MWNT-6 04-%,64MWNT-6
SEM MAG: 50.0 kx Det: SE Performance in nanospace

Sekil 4.7. 55%MWN/45%poli(90ANI-ko-10AN) kompozitinin 20000x biiylitmede (a) ve
50000x biiyiitmede (b) elektron mikroskobu goriintiileri
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sl 1AL

L
MIRA3 TESCAN

bs, . R
SEM HV: 15.0 kV WD: 8.59 mm

05-%100MWNT-5 05-%100MWNT-5 2 pym

SEM MAG: 20.0 kx Det: SE Performance in nanospace

MIRA3 TESCAN

SEM HV: 15.0 kV WD: 8.59 mm
05-%100MWNT-6 05-%100MWNT-6

Det: SE Performance in nanospace

50000x biiytitmede (b) elektron

SEM MAG: 50.0 kx

Sekil 4.8. MWNT’ nin 20000x biiyiitmede (a) ve
mikroskobu goriintiileri
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250 nmi
Sekil 4.9. MWNT (a), 55%MWNT/45%poli(90ANI-ko-10AN) Kkompoziti
28%MWNT/72%poli(90ANI-ko-10AN) kompoziti (c) SEM goriintiileri.

(b) ve

Esasen, bu tez c¢alismasinda wulagilmast amaglanan hedeflere ulasilip
ulagilamadiginin  anlasilmasi1 noktasinda ilk adim kopolimer sentezinin basariyla
gerceklestirilebildiginin gdsterilebilmesidir. Nihai elde edilen polimerin bir kopolimer
oldugunun gosterilebilmesi i¢in ise reaksiyon baslangicinda sisteme beslenen her iki
monomerin de polimer zincirine katildiginin gosterilebilmesi gerekmektedir. Bu amagla
kullanilabilecek karakterizasyon yontemleri ise genel olarak FT-IR, NMR, XRD, SEM ve
DSC olarak siralanabilir. Ornegin, FT-IR analizinde sisteme beslenen iki monomerin de
ayr1 ayr1 polimerlesmesi durumunda her iki polimerin de karakteristik pikleri herhangi bir
etkilesime rastlanmadan FT-IR spektrumunda ayr1 ayr1 goziikecektir. Kopolimer sentezinin
basarili olmas1 halinde ise FT-IR spektrumunda her iki polimere ait molekiil gruplar1 yine
gozlenmekle birlikte, kopolimer olusumu kaynakli etkilesimler, bir baska deyisle
kopolimeri olusturan monomerler arasindaki kimyasal baglar dolayisiyla FT-IR
spektrumunda homopolimerlerin  FT-IR spektrumlarina nazaran hafif kaymalar
beklenecektir. Benzer sekilde NMR spektrumunda da iki polimerin ayri1 ayri karigim
halinde bulundugu duruma nazaran kopolimerlerin NMR sonuclarinda monomerler
arasindaki kovalent baglar nedeniyle homopolimer NMR sonuglarina nazaran kaymalar
gozlenecektir. XRD sonuglari lizerinden bir degerlendirme yapilacak olur ise iki polimerin
karisim halinde bulunmasi durumunda her iki homopolimerin XRD sonuclarinda gézlenen
piklerin tamami herhangi bir degisim olmadan karisimin XRD sonucunda da gozlenecek,
kopolimer olusumu durumunda ise piklerde c¢esitli kaymalar ve siddet yogunluklarinda
degisimler gozlenebilecektir. SEM sonuglari tizerinden yorumlayacak olursak iki polimerin
karisim halinde bulunmasi durumunda morfolojik gozlemler iki polimerin ayr1 ayri yer

aldig1 farkli faz bolgelerinin yapida goriilmesi seklinde olacaktir. Kopolimer olugumu



32

durumunda ise faz ayrimlari olmadan homojen bir yapt SEM sonuglarinda goze
carpacaktir. DSC sonucglarma bakilacak olur ise de iki polimerin ayri1 ayri1 yapida
bulunmasi halinde her iki polimerin cams1 gegis sicakliklar1 da ayr1 ayr1 gozlenecektir.
Kopolimer olusumu durumunda ise kopolimer tiirtine bagli olarak iki polimerin camsi
gecis sicakligl degerlerinin arasinda tek bir camst gegis sicakligi da gozlenebilir ayr1 ayri
(fakat homopolimerlerin camst gecis sicakliklarina gore kiiclik farkliliklar icerebilecek
sekilde) camsi gecis sicakliklart da gozlenebilir. Esasen, bu tez calismasi kapsaminda
hazirlanan kopolimer Erden ve arkadaslarinin c¢alismasindakine benzer sekilde
hazirlanmistir [50]. Bu ¢alismada FT-IR, SEM ve XRD sonuglari iizerinden kopolimer
olusumu teyit edilmeye ¢alisilmis olup her ne kadar sentez sicakliklar: farkli olsa da Erden
ve arkadaslarinin ¢alismasinda elde edilen FT-IR, SEM ve XRD sonuglar ile ortiisen
sonuglar elde edilmistir [50]. FT-IR, SEM ve XRD sonuglarinin Erden ve arkadaslarinin
gozlemleri ile uyumlu olmasinin yani sira bu ¢aligmada sentez sicakligi ilgili ¢alismaya
[50] kiyasla oldukga diisiik olsa da elde edilen monomer doniisiim oranimiz 80%’in altina
inmemigtir. Buna gore her ne kadar bu tez kapsaminda elde edilen numunelerin
karakterizasyonunda NMR, DSC ve elemental analiz gibi ilave karakterizasyon yontemleri
kullanilmamis olsa da Erden ve arkadaslarinin ¢alismasinda [50] tiim bu karakterizasyon
yontemleri ile detayli olarak analiz edilen poli(anilin-ko-akrilonitril) kopolimeri burada da
benzer yontem ile hazirlandigi ve benzer FT-IR, XRD, SEM ve monomer doniisiim
oranlart elde edilmesinden miitevellit, o ¢alismada [50] kanitlandig1 {izere burada elde
edilen polimerin de kopolimer formunda oldugu, tiiriiniin ise rastgele kopolimer oldugu
sOylenebilir. Daha 6nce de bahsedildigi gibi bu ¢alismadaki reaksiyon kosullar1 sentez
sicakligi haricinde Erden ve arkadaslarinin ¢alismasindakine [50] benzer olarak
belirlenmistir. Bilindigi gibi ilgili ¢caligmada poli(90anilin-ko-10akrilonitril) kopolimeri
i¢cin her ne kadar reaktore molce 90:10 oraninda anilin:akrilonitril beslenmis olsa da nihai
kopolimerde molce %88.13 oraninda anilin, %5.62 oraninda akrilamid (AAM), %5.02
akrilik asit (AA) ve %1.24 glutarimid (GI) elde edilmis olup bu durumun nedeni sz
konusu c¢alismada zaten detayli olarak ele alinmistir [50]. Yine de nihai kopolimer
herhangi bir karigiklia yol agmamak amaciyla terminoloji noktasinda besleme kosullar
baz alinarak isimlendirilmis, yani ilgili ¢alisma boyunca [50], kopolimer, poli(anilin-ko-
akrilonitril) kopolimeri seklinde ifade edilmistir. Benzer sekilde bu tez kapsaminda
hazirlanan kopolimerlerde de AAM, AA ve GI gibi AN tiirevi gruplarin kopolimer
yapisinda yer alabilecegi diisiiniilmekle birlikte terminoloji noktasinda besleme kosullar

baz alinarak isimlendirme yapilmistir.
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Bu tez ¢aligmasinda asil amacimiz olan kompozitlerin elektromanyetik kalkanlama
performanslarina deginecek olursak burada s6z konusu elektromanyetik dalga bir ortamdan
farkli bir ortama gecerken malzemenin karakteristik Ozelligine gore ti¢ farkli durum

gergeklesebilir. Bunlar yansima, emilim ve iletimdir.

MATERIAL 1 , MATERIAL 2 : MATERIAL 3
L p—
1 = T»,
I, .
12 —» T35, Ty, n

T2 Ty [aze 2T Ty Lase ™
T, lﬂ211ﬁ23“_2”t

Sekil 4.10. Elektromanyetik dalganin farki yiizeylerde ¢oklu yansimasi [58]

Genel olarak elektromanyetik kalkanlama performansi EMI SE su sekilde verilebilir [65].

EMI SE=log—— = log — 4.1)

[S121? [S211?

S parametreleri ile elektromanyetik kalkanlama performansi parametreleri olan
toplam kalkanlama verimliligi (SEt), emilim kayb1 (SEa), yansima kaybi (SEg) ve ¢oklu
yansimanin (SEy) toplaminin sonucudur. Burada eger SEy degeri, SEt 15 dB’ den biiyiik

olursa ihmal edilebilir [66].

Yansiyan gii¢ (R), iletilen giic (T) ve emilen gii¢ (A) asagidaki sekilde

hesaplanmustir.

SET:SER+SEA

(4.2)

SEg=101og (1/(1-1S;,12)) (4.3)
SE,=10log (%) (4.4)
R= |511|2 = |522|2 (4.5)

T:|S12|2:|Sz1|2 (4-6)
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A=1-R-T 4.7
VNA 6l¢iim sonuglari su sekildedir:
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Sekil 4.11. Pani ve Poli(90ANI-ko-10AN) kopolimerinin EMI kalkanlama yansima kaybi

(SEr)

Sekil 4.11.e gore PANI’nin yansitma 06zelligi ¢ok diisiiktiir. Bu beklenen bir
durumdur ve literatiir ile uyumludur. Kopolimer olusumu ile yapiya akrilonitril girince
polimer gelen elektromanyetik dalgalar1 az da olsa yansitabilmistir. Bu durum esasen ilk
beklentilerimiz ile paralel degildir. Bu durumun sebebi yapiya akrilonitril girmesi ile
hazirlanan filmlerin hava ile empedans farkinin saf PANI iceren filmlerin hava ile
empedans farkina nazaran artmasindan kaynaklaniyor olabilir. Empedans farkinin artmasi
polimerin elektiksel iletkenliginin artmasindan kaynaklaniyor olabilir. Bu durumu

kanitlayabilmek adina hazirlanan malzemenin elektriksel iletkenlikleri 6l¢tilmiistiir.
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Sekil 4.12. Pani ve Poli(90ANI-ko-10AN) kopolimerinin EMI kalkanlama emilim kaybi
(SEn)

Sekilde 4.12’de PANI ve kopolimerin X bandinda emilim &zellikleri verilmistir.
Buna gore yapiya akrilonitril girmesi ile polimerin elektronik dalgay1 sogurma 6zellikleri
artmistir. Bu durumun sebebi yapiya akrilonitril girmesi ile polimerin manyetik

gecirgenliginin artmasi olabilir.
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Sekil 4.13. Pani ve Poli(90ANI-ko-10AN) kopolimerinin EMI kalkanlama toplam kayb1
(SEq)

Toplam kalkanlama verimliligi noktasinda kopolimer olusumu diiz PANI’ye
kiyasla 6nemli avantajlar saglamaktadir. Elde edilen en yiiksek kalkanlama verimliligi
EMI SE 10.2 GHz’de 13.5 dB olarak saptanmistir. Bu deger diiz polimer numuneler i¢in
literatiir incelendiginde ¢ok yiiksek bir degerdir.
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Sekil 4.14. Hazirlanan filmlerin EMI kalkanlama yansima kaybi1 (SER)

Kompozitlerinin elektromanyetik dalgayr yansitma oOzellikleri Sekil 4.14.°de
verilmistir. Buna gore MWNT miktar1 arttikca yansitma 6zelligi artmistir. Maksimum
yansitma %64 MWNT oranina sahip kompozitte yaklasik 9 dB olarak ol¢iilmiistiir.
MWNT miktar artitkca SEr miktarinin artmas1 malzemenin elektriksel iletkenlik artigina
ve buna paralel olarak hava ile malzeme arasindaki empedans farkinin artmasina
baglanabilir. Bu durumu kanitlayabilmek adina kompozit ve kopolimer numunelerin
elektriksel iletkenlikleri 4-nokta 6lii6 yontemi ile dl¢iilmiistiir. Buna gore; poli(ANI-ko-
AN)’mn elektriksel iletkenliginin ~200 S/cm mertebelerinde, 55% MWNT igeren
MWNT/poli(ANI-ko-AN) kompozitinin elektriksel iletkenliginin ~420 S/cm, 64% MWNT
iceren MWNT/poli(ANI-ko-AN) kompozitinin elektriksel iletkenliginin ise ~475 S/cm
mertebelerinde oldupu tespit edilmistir. Bir baska deyisle gercekten de elektriksel
iletkenlik Ol¢iim sonuglarna gore kompozitlerin yiik tasima ozellikleri MWNT miktari
arttikga artmistir. Esasen, KNT miktar1 ile elektriksel iletkenligin artmast PANI/KNT

sistemi i¢in beklenebilecek bir durumdur.
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Sekil 4.15. Hazirlanan filmlerin EMI kalkanlama emilim kaybi (SEa)

EMI SEa degerleri Sekil 4.15.°de incelendiginde MWNT miktar1 arttikga SEa
degerinin orantili bir sekilde arttig1 gorilmistiir. Elde edilen maksimum SEp, 9 GHz’ de
17 dB olarak saptanmigtir. Literatiir ile karsilastiracak olursak bu degerin 6nceki
calismalarda ~ PANI/MWNT kompozitleri raporlanan degerler ile uyumlu oldugu
sOylenebilir [67]. Bilindigi lizere manyetik gecirgenligin kompleks birleseninin (u")
artmasi neticesinde malzeme igerisine tenefiis etmis olan elektromanyetik dalgalar Eddy ve
girdap akimlarina doniiserek soniimlenir. Kompozitteki MWNT miktar arttik¢a gergekten
de n" degerlerinin artip artmadigini tespit edebilmek i¢in NRW metodu ile kompozitlerin
" degerleri hesaplanmistir. Bu sonuglar Sekil 4.18, Sekil 4.19, Sekil 4.20, Sekil 4.21,
Sekil 4.22 ve Sekil 4.23” de verilmis olup MWNT arttikga pn” degerlerinin gercekten de
arttig1 teyit edilmistir. Ek olarak hazirlanan kopolimer ve kompozitlerin manyetik
ozellikleri VSM olglimii yolu ile de karsilastirilmistir. Sekil 4.16° da verilen VSM
sonuglarina gore poli(ANI-ko-AN) kopolimerinin manyetik gegirgenligi pasif kararlidir ki

dogal yollarla erisilmesi kolay olmayan bu durum séz konusu polimeri ideal bir manyetik
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izolator yapar. Beklenebilecegi lizere kompozit olusumu yani MWNT’ nin varligi ile
birlikte manyetik gecirgenlikte artis saptanmis olup, bu durum NRW metodu ile frekansa

baglh elde edilen manyetik gecirgenligin karmasik bileseni ve VNA sonuglart ile

uyumludur.
Cy
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Sekil 4.16. Hazirlanan kopolimer ve kompozitlerin VSM 6lgiim sonuglari
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Sekil 4.17. Hazirlanan filmlerin toplam EMI kalkanlama kayb1 (SEA)

Toplam kalkanlama o6zelligi SEt, dogal olarak MWNT miktar1 ile artmis ve
maksimum elektromanyetik kalkanlama performanst %64 MWNT iceren numunede

yaklasik 25 dB olarak ol¢tilmiistiir.



NRW metodu ile hesaplanan p ve & degerleri su sekildedir:
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Sekil 4.18. Poli(90ANI-ko-10AN) Dielektriksel Gegirgenlik Sanal ve Gergek Bilesenleri
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Sekil 4.19. Poli(90ANI-ko-10AN) Manyetik Gegirgenlik Sanal ve Gergek Bilesenleri
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Sekil 4.20. %55 MWNT%45Poli(90ANI-ko-10AN) Dielektriksel Gegirgenlik Sanal ve
Gergek Bilesenleri
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Sekil 4.21. %55 MWNT%45Poli(90ANI-ko-10AN) Manyetiksel Gegirgenlik Sanal ve
Gergek Bilesenleri
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Sekil 4.22. %64 MWNT%36Poli(90ANI-ko-10AN) Dielektriksel Gegirgenlik Sanal ve
Gergek Bilesenleri
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Sekil 4.23. %64 MWNT%36Poli(90ANI-ko-10AN) Manyetiksel Gegirgenlik Sanal ve
Gergek Bilesenleri
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5. SONUC VE ONERILER

Sonug olarak yaptigimiz bu ¢alismada hem savunma teknolojileri, hem elektrik-
elektronik miihendisligi hem de malzeme bilimi ve miihendisligi gibi birgok disiplinde
onemli bir yeri olan ve her gegen giin lizerine daha da ¢ok arastirma yapilmaya baslanan
elektromanyetik kalkanlama konusu iizerinde durulmustur. Soyle ki, elektrik
hayatlarimizda oldukga istenmeyen elektronik radyasyon da olusacaktir. Her gecen giin
elektronik sistemlerin kullaniminin artmasi ile birlikte de olusan elektromanyetik kirliligin
oniine gecebilecek veya hi¢ olmazsa azaltabilecek diizeyde efektif elektromanyetik girisim
korumasi saglayan malzemeler gelistirilmesi insanlik i¢in yine her gegen giin daha ¢ok
Onem arz etmeye baslayacaktir. Hele ki elektromanyetik girisim korumasini emilim
yoluyla saglayacak malzemeler gelistirilmesi ve bu 6zelligin savas radarlarinin ¢alistigi X-
bandinda elde edilebilmesi goriinmezlik uygulamalari i¢in savunma teknolojileri alaninda
¢ok biiyiik bir ilerleme olacaktir. Bu yiiksek lisans tezi kapsaminda bu dogrultuda hem
esnek hem mekanik 6zellikleri iistiin olan hem de X-bandinda hatir1 sayilir EMI koruma
saglayabilme potansiyeli oldugu bilinen KNT/PANI kompozitleri iizerinde durulmustur.
Soyle ki, bu yiiksek lisans tezindeki hipotezimiz literatiirde EMI kalkanlama performansi
lizerine zaten caligmalar yapilmis olan KNT/PANI kompoziti yerine KNT’lerin etrafina
poli(ANI-ko-AN)’dan  olusan bir kopolimer sarilmasi suretiyle olusturulacak
KNT/poli(ANI-ko-AN) kompozitinin  KNT/PANI’ ye nazaran daha yiiksek EMI
kalkanlama performansi gosterebilecegi ve hatta EMI kalkanlama performansindaki artigin
az Once bahsi gecen emilim 6zelligindeki artis yoluyla olabilecegi ve haliyle de savunma
teknolojileri alaninda goriinmezlik uygulamalari i¢cin umut vadeden sonuglar
alinabilecegidir. Buna gore; poli(90ANI-ko-10AN) kopolimeri MWNT ortaminda bu tezin
materyal ve metot boliimiinde detaylandirildigi {lizere sentezlenmis ve elde edilen
kompozitlerin farklih MWNT oranlarinda EMI kalkanlama performansi incelenmistir.
Sonuglara bakildiginda hipotezimizin dogrulandigi ve yapiya akrilonitril katilmasi ile
hazirlanan KNT/poli(ANI-ko-AN) kompozitinde KNT/PANI’ ye nazaran daha yiiksek bir
EMI kalkanlama verimi tespit edilmistir ki artisin temelinin emilim yoluyla dalganin

sogurulmasi oldugu goriilmiistiir.

Bu c¢alismadan yola ¢ikarak literatiirde daha once elektromanyetik kalkanlama
acisindan ilk defa incelenen s6z konusu poli(90ANI-ko-10AN) kopolimerinin alana yeni

bir bakis acis1 kazandirabilecegi sdylenebilir. Oyle ki; yapiya akrilonitril eklenmesi ile
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MWNT icermeyen diiz kopolimer numunelerin bile hatir1 sayilir bir kalkanlama
performansi gosterdigi goriilmiistiir. Akrilonitrilin MWNT’ye goére ¢cok daha ucuz oldugu
bilindiginden bu ¢ok 6nemli bir gelisme olarak degerlendirilebilir. Bu yiiksek lisans tezi
kapsamindaki ¢alismamizin sadece X-bandinda (8-12 GHz) ve akrilonitril miktar1 %10
olarak sabit tutularak gergeklestirildigi gbz onilinde bulundurulacak olur ise elde ettigimiz
veriler 1s18inda ilerisi i¢in benzer bir ¢alismanin daha yiiksek akrilonitril miktarlarinda
gergeklestirilmesi Onerilebilir. Yine bagka bir oneri ise EMI koruma performansinin
yalnizca X-bandinda degil farkli frekans araliklarinda da test edilmesi yine ileride bilim
camiasinca calisilabilecek bir alan olarak Onerilebilir. Ek olarak, EMI kalkanlama
performansiyla ilgili olarak MWNT’lerin etrafina sarilan kopolimerlerin mol kiitlesi ve
zincir uzunluklar1 gibi parametrelerin etkisi olabilecegini de unutmamak gerekir. Her ne
kadar bu tez calismasinda tiim deneylerde polimerizasyon reaksiyon kosullar1 sabit
tutulmus olsa da yani ilgili terimlerin etkisi bu tezin kapsami diginda kalmis olsa da ileride
reaksiyon kosullart degisiminin hazirlanan kopolimerlerin mol kiitlesi ve zincir
uzunluklarma etkisi ve bu durumun da nihai EMI kalkanlama performansina etkisi de
caligilabilir. Son olarak, yapiya akrilonitril yerine bagka bir monomer eklenmesi
neticesinde nasil bir elektromanyetik kalkanlama performansi elde edilebilecegi de ilging
bir arastirma sorusu olacaktir. Hatta yapiya farklt monomerler eklendiginde nihai kalkama
performansinin nasil degisecegi calisilirken yapiya eklenen monomerlerin kimyasal
gruplar1 ile nihai kalkanlama performanslarinin iligkilendirilebilmesi iizerinde detayl
analizler yapilmasi yoluyla bilim camiasina bu alanda yon verecek diizeyde bir ¢aligma

gergeklestirilebilecegi de onerilebilir.
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