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Jiri

l?anlsman Prof. Dr. Mahmut KUS
Uye Doc. Dr. Mustafa KARAMAN
Uye Yrd. Dog¢. Dr. Yasin Ramazan EKER

Nanofiberler ve nanomalzemelerin fazlar aras: farkliliklardan olusan 6zellikleri nedeniyle son
yillarda kullanimi artmakta ve yapilan calismalardaki gelisimlere bagl olarak da siirekli ilerleme
kaydetmektedir. Bu tez konusunda nanopartikiiller ve nanofiberlerin iiretilmesi ve karakterize
edilmesi ile ilgili ¢alismalara yer verilmistir. Bu deneyde nanofiber eldesi igin, genel olarak
uygulanmasi ve basarili sonuglarin eldesi diger yontemlere gére daha kolay oldugu i¢in yaygin olarak
tercih edilen elektro-egirme teknigi kullanilmigtir. Bu yontem 6zellikle ilag salimi, biyosensor, ilag
endiistrisi, doku miihendisligi ve giines hiicresi gibi bircok alanda kullanilmaktadir. CdTeSe
nanopartikiilleri (NP) benzersiz optik Ozellikleri sayesinde ozellikle kimyasal sensorler, optik
anahtarlar, goriintiileme cihazlar1 ve biyolojik etiketlerdeki potansiyel uygulamalari ile oldukga dikkat
¢ekmektedir.

Bu ¢alismada, CdTeSe katkili nanofiberlerin tiretimi igin uygun ve etkili bir yol sunulmustur.
Polivinilprolidon (PVP)’a elektro-egirme ile CdTeSe katkilandirilmigtir. Nanofiberler; SEM (Taramali
Elektron Mikroskobu), Fotoliiminesans (PL) ve AFM (Atomik Kuvvet Mikroskobu) olg¢iimleri ile
taranarak morfolojik ve optik olarak Kkarakterize edilmistir. PVP nanofiber i¢ine CdTeSe
katkilandirilmig pargaciklar yukarida belirtilen tiim olglim metotlarinda gozlemlenmis ve olumlu
sonuglar elde edilmistir.

Anahtar Kelimeler: CdTeSe, Nanofiberler, Nanomalzemeler
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FABRICATION AND CHARACTERIZATION OF WATER SOLUBLE
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The usage of nanofibers and nanomaterials are increasing in recent years due to differences in
their interphase properties and it has been getting improvement depends on the development in
applications thereof. In this thesis, studies on the fabrication and characterization of nanoparticles and
nanofibers have been placed. To obtain nanofiber, the electro-spinning technique which is widely
preferred because it is generally easy to apply and to have successful results, has been utilized. This
method is mainly using in many fields such as drug release, biosensor, pharmaceutical industry, tissue
engineering and solar cells. CdTe nanoparticles (NP) are remarkable due to their unique optical
properties, especially with their potential applications in chemical sensors, optical switches, imaging
devices and biological labels.

In this study, a convenient and effective way for producing CdTe-doped nanofibers has been
presented.The CdTe-doped solution was incorporated into the polyvinylpyrrolidone (PVP) nanofiber
by the Electro-bending method. Nanofibers have been characterized morphologically and optically by
scanning electron microscopy (SEM), photoluminescence (PL) and AFM (Atomic Force Microscopy)
measurements. The particles having CdTe-doped PVP nanofibers have been observed by the
abovesaid methods and positive results have been attained.

Keywords: CdTe, Nanofibers, Nanomaterials, PVP
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SIMGELER VE KISALTMALAR
Simgeler

kV: kilo Volt

OC: Santigrat

nm: Nanometre

SEM: Taramali Elektron Mikroskobu
AFM: Atomik Kuvvet Mikroskobu
ml: Mililitre

mg: Miligram

Kisaltmalar

PVP: Polivinilpirolidon

PVA: Polivinil alkol

PAN: Poliakrilonitril

CdTe: Kadmiyum Telliir

TEM: Gegirimli Elektron Mikroskobu

UV: Ultraviyole



1 GIRIS

Nanoteknoloji, bilim insanlarmin 20. yiizyilda oncelikli olarak sistem
verimliligini arttirmak istemesi sebebiyle nanometre seviyesindeki calismalari ile
baglamis olup, gliniimiiz teknolojisinde zamanla farkli bir boyut kazanmustir.
Ozellikle teknolojik cihazlarin gelismesi ve yayginlasmasi ile basta Fizik ve Kimya
boliimleri olmak {izere birgok alanda gozlem ve gelistirme olanagi sunmustur. Bu
teknolojik cihazlar sayesinde proseslerin birbiri ile iliskileri ve kimyasal
reaksiyonlarin gézlenebilmesi saglanmis boylece atomik seviyede yapay malzeme

eldesi gergeklestirilebilmistir (Karaer ve Celep, 2007).

Nanoteknoloji ile beraber, nanofiberlerin bulusu da tarih 6ncesi donemlere
dayanmakta olup tip, ilag, tekstil ve enerji alanlar1 gibi bir¢ok alanda
kullanilmaktadir. Nanofiberler, 6nceleri dogal yontemlerle elde edilirken, dogal ve
hayvansal yapilardan dolayr kaynaklarin smirli olmasi yapay nanofiberlerin
olusmasina oncii olmustur. Organik ya da inorganik yoldan olusturulabilen
nanofiberler, hafif ve saglam olmalar1 nedeniyle endiistriyel alanda yaygin olarak
kullanilmaktadir (Gao ve ark., 2004; 2016).

Nanofiber eldesinde bir¢cok yontem vardir. Bunlar; kalip sentez yontemi,
¢ekme, faz ayrimi, elektro-egirme ve kendiginden birlesme yontemleridir. Bu
yontemlerden elektro-egirme yontemi digerlerine gore daha gelismeye acik bir
yontemdir. Ciinkii bu yontem Kkullanilarak cesitli polimerler ile seri olarak nanofiber
tiretimi yapilabilir. Elektro-egirme yonteminin temeli William Gilbert’in 1600
yillarindaki gozlemlerine dayanmaktadir. Elektromanyetizmanin sivilar iizerindeki
etkisini inceleyerek su damlasinin elektriksel olarak ¢ekilmesiyle ilk adim atilmistir.
Bu yontem yiiksek elektrik kaynagi, tip ya da siringa ve topraklanmig bir
toplayicidan olusmaktadir (Cengiz ve ark., 2009).

Bu tez calismasinda, diger polimerlere kiyasla ¢oziiniirliigiintin daha yiiksek
olmasi, maliyet disiikligii ve kolay bulunabilir olmasi sebebiyle polimer olarak
Polivinilpirolidon (PVP) kullanilmis olup, nanokristal olarak da CdTeSe tercih



edilmistir. Nedeni, CdTeSe’nin diger nanokristaller ile kiyaslandigindan en yiiksek
giic verimine sahip nanokristal olmasidir. Goriiniir 1s1kta yakalayabildikleri uygun
spektral aralik ile floresan 1s1ma rahatlikla yakalanabilir. Bu sebeplerle tercih edilmis
olan CdTe katkili PVP ile elde edilmis nanofiberlerin iiretimi i¢in en uygun ve
verimli yOntemlerden biri sunulmustur. Nanofiberler, SEM (Taramali Elektron
Mizroskopi), AFM (Atomik Kuvvet Mikroskopisi) ve Fotoliiminesans (PL) 6l¢lim
teknikleri ile taranarak morfolojik ve optik olarak karakterize edilmistir. Polimerler
ve elektro-egirme yontemindeki farkli parametrelerin nanofiberlerin ¢ap1 ve yapisina

etkisi ve nanofiber eldesi i¢in en uygun sartlarin bulunmasi amaglanmustir.

1.1 Nanoteknoloji

Nano, Latincede ciice manasina gelir. Nanometre ise metrenin milyarda

biridir. Yani sag telinin genisligi nanometreden 10.000 kez kalindir.

Nanoteknoloji, maddenin molekiiler, atomik ve supramolekiiler seviyede
gerceklestirilen kontroliidiir. Maddelerin siirtiinme, yapisma, suya ilgisi, biyolojik
etkilesim vb. Ozellikleri, tamamen nanometre boyutlarindaki en {ist katmanlarin
kimyasal kompozisyonu ve morfolojisi tarafindan belirlenir. Dolayisiyla bu yiizey

ozelliklerinin kontrollii ve dogru kullanim1 nanoteknoloji ile saglanmaktadir.

Bu tezin amaci, optikten elektronik sistemlere ve lazer teknolojilerine kadar
bircok alanda kullamimlar1 olan, suda c¢oziinebilen kuantum nanokristaller ile
nanofiber elde etmektir. Bu sayede suda ¢oziinebilen polimerlerden floresans

ozellikli nanofiberlerin eldesi ve optimizasyonu yapilmis olacaktir.
1.1.1 Nanoteknolojinin giiniimiizde 6nemi

Global olarak da nanoteknolojinin devamlilig1 katlanarak artmaktadir. Basta
Avrupa iilkeleri, ABD ve Japonya olmak {izere ylizlerce nanoteknoloji laboratuarlar
kurulmus olup, uzman kadrolartyla her giin teknolojiye katki saglamaktadirlar.
Ulkeler arasindaki bilimsel fark, uzman kadro ve teknoloji farkiyla siirekli artarken

olusan teknoloji yarisi, insanligin yasam standartlarinin artirilmasi i¢in hayata katki



saglamaktadir. Nanoteknolojinin belli alanlariyla teknolojiye katki saglayan Tiirkiye,
uluslararasi diizeyde nanoteknoloji alaninda kendine yer edinmis bir ililke olmaya
adaydir. Bu da iilke refahinin ve ekonomik diizeyin artisina sebep olacaktir (A.P.C.,
2006).

Nanoteknolojiden gelecek yillarda daha da biiyiik ilerlemeler beklenmektedir.
Teknolojik gelismeler iilke gilicli ve savunmasinda 6nemli roller oynar. Bu yollar
kattetmek icin uzmanlarin yetistirilmesi, bilgi birikimlerinin paylagilmas: ile

mimkiin olacaktir.

Ulke giivenligini saglayan haber alma ve ya gizlilik igeren bilgilerin elde
edilmesini kolaylastiracak nanocihazlar, hafif ve dayanikli malzemeler kiyafetler
tiretilecektir. Uzay teknolojisi adina daha hafif ve saglam roketler ve ugaklar

yapilacaktir (Tiibitak, 2004).
1.2 Nanofiberler

Nanofiberler, ¢ap1 bir mikron ve altindaki fiberler olarak tanimlanir. Farkli
yontemlerle polimer ¢ozeltisinden nanoboyutta iretilirler (Khodkar ve Ebrahimi,
2017). Nanofiberlerin sekilleri genellikle ince tele benzer yapidadir. Sekil 1.1° de

PVP nanofiberlerin yapis1 goriilmektedir.

SU70-ZUT 5.0kV 3.3mm x30.0k SE(U)

Sekil 1.1. Bu tez ¢alismasinda elde edilmis PVP nanofiberlerin yapisi.



1.3 Nanofiber Uretim Yontemleri

1.3.1 Cekme (Drawing)

Bu yontemde, polimer damlacigina daldirilan bir mikro pipet ¢ozeltinin ylizey
ile temas ettigi noktadan hizli bir sekilde ¢ekilir. Her damla igin belirlenen
miktarlarda ¢ekimler yapilarak nanofiberler iiretilir. Bu yontemin olumsuz taraflari

sunlardir:
e Uretim ¢ok zordur,
e Fiberlerin ¢aplar1 100 nm’den biiytiktiir,
e Uretilen nanofiberlerin caplari kontrol edilemez,

e Siireksiz bir islemdir ve uygulamasi zordur (Teo ve ark., 2011)
1.3.2 Kalip sentez yontemi (Template synthesis)

Nano gozenekli zarlardan gegirilerek elde edilir. Membranlar 5-50 nm
kalinliginda gozeneklere sahiptir. Membranlardaki gozeneklerin her biri, nanoyapisal
beherler olarak goriilebilir. Polimerin membrandan gegisi su basmer ile
gerceklestirilir. Kat1 hale getirecek sivi ve polimer temas ettigi an nanofiber olusur

(Karatay ve Dogan, 2011).
1.3.3 Faz ayrim

Genellikle gozenekli polimer membranlarin olusturulmasinda kullanilan faz

ayrimi yonteminin temeli, fiziksel farkliliklara dayanir.
Asagida siralandigi sekilde 5 adimdan olusur:

e (Ozinme
o Jellesme

e (ozicii ektsraksiyonu



e Soguma

e Soguma-Kuruma.

Uygun bir ¢oziicii ile ¢ozdiiriilen polimer, ¢oziiciiniin uzaklastirilmasiyla 3
boyutlu yapidaki nanofiberlere doniisiir. Bu yontemde kullanilan ¢oziiciiniin tipi,
sicakligi ya da soguklugu nanofiber eldesini etkileyen Onemli parametrelerdir.
Uygulamanin karmagsikligt ve fiber ¢ap kontroliiniin zor olmasi ise yoOntemin

kullanimin kisitlamaktadir (A.P.C., 2006).
1.3.4 Kendiliginden birlesme (Self Assembly)

Kendiliginden birlesme yonteminde atomlar disaridan bir kuvvet olmaksizin
belirli bir yapida diizenlenirler. Bu diizen; kovalent olmayan baglar ve etkilesimlerle
gercgeklestirilir. Kiiciik yap1 taglarmin etkilesimi sonrasinda kendiliginden birlesme

ile makromolekiiler nanofiberler olusur.

Bu yontemin olumsuz &zellikleri ise; uygulamasinin karmagik olmasi, uzun

stirmesi ve diisiik liretim giiciine sahip olmasidir (Tiibitak, 2004).
1.3.5 Elektro-egirme yontemi (Electrospinning)

15. yiizyilda Ingiliz fizik¢i William Gilbert ile temelleri atilan elektro-egirme
yontemi, 1900’li yillarda J. F. Cooley ve W. J. Morton tarafindan kesfedilmistir.
William Gilbert’in ¢alismalar1 sirasinda, elektrostatik olarak kehribari su icinde
¢ozmiis ve igne ucu ile c¢ozeltideki parcaciklar karsi tarafa aktarirken damlacigin,
elektriksel bir alanda koni sekilinde belli bir yol aldigim1 gozlemlemistir. Bu islem

elektro-egirme yonteminin ilk adimi olarak tarihe ge¢mistir (Tucker, 2012).

Formhals, 1934 yilinda elektro-egirme yonteminin patentini almaya yonelik
calismalar yapmustir. Calismasinda selilloz asetat ¢ozeltisini elektrik alanda
incelemistir. Bu inceleme sonucu iki zit elektrot arasinda fiberler olusmustur. Bu

deney sirasinda 5-10 kV arasinda potansiyel fark uygulanmis olup, bu potasiyel



farkin belirlenmesinde molekiil agirligr ve viskozitesi gibi ¢ozeltiden kaynaklanan

Ozelliklerin etkisinin oldugu goriilmiistiir (Formhals, 1934).

Formhals’in elektro-egirme yoOnteminin dezavantaji; toplayict ve besleyici
arasindaki mesafenin yetersizligi sebebiyle nanofiberlerin tam kurumamasi idi. Bu
nedenle, yeni bir diizenek gelistirdi. Ve hareketli diizenegi sayesinde ayarlanabilir
elektrostatik kuvvetlerle kompozit fiberler iireten bir sistem meydana getirdi
(Marginean, 2014). Wilson ve arkadaslari ise elektrik alan tizerinde degisiklikler
yaparak sabundan olusan baloncuklari incelemislerdir. Uzerine baloncuk yerlestirilen
plakaya, baska bir plaka yaklastirilmis ve uygulanan gerlim ile elektrik alanin
artmasiyla baloncuklarin sekil degistirerek diger plakaya dogru hareketi
gozlemlenmistir. Bu ¢alisma sonucunda elektrik alan ile damlaciklarin uzamasinin

esdeger oldugu ortaya ¢ikmistir (Roche, 2003).

1960’11 yillarda Taylor, jet damlaciklarin aldig1 formu incelemeye baglamistir.
Taylor deneylerinde elektriksel kuvvetin, yiizey gerilimine esitlendigi kritik noktada
koni formunun olustugunu ve koninin 49,3° ag1 ile olustugunu tespit etmistir. Bu
calismalarindan dolayr bu form “Taylor Konisi” olarak tanimlanmistir (Kumar ve

ark., 2007).

1978’de Simm, egirme olaymin piiskiirtme bdlmesinde olustugunu ve
fiberlerin hareket edebilen elektrotlar lizerinde biriktigini tespit etmistir. Deneyin
yapildigr ortamin sicaklifi ve nem haricinde, ¢dzeltinin elektrik iletkenliginin de
fiberlerin kalinligini etkiledigi gézlemlemistir (Chu ve ark., 2017). 1982 yilinda
Bornat, elektro-egirme islemi sonucu olusan fiberleri bir silindir tizerinde
toplayabilmistir. Bornat 1982 ve 1987 yillarinda yaptig1 calismalarla patent almistir
(Sadiku ve ark., 1991).

1985 yilinda How, poliliretandan sentetik damar iiretmek i¢in yarattig1 sistem
ile patent almistir. Bu sistemin digerlerinden farki, toplayicinin 2000 ile 20000 rpm
hizla dénmesidir (Khodkar ve Ebrahimi, 2017).



1993 yilinda Doshi ve Reneker ¢alismalarinda suda ¢6ziinebilen polimerler,
biyopolimerler ve kristallenebilir polimerlerin de elektro-egirme yonteminde

kullanilabilecegini kanitlamislardir (Jordahl ve ark., 2017).

Bu yontem, yukarida belirtilen diger 4 yonteme gore, seri olarak nanofiber
tiretimi i¢in kullanilabilir tek yontemdir ve 3 kisimdan olusmaktadir:
e Yiiksek voltajl elektrik kaynagi,
o Kiigiik capli siringa,

e Topraklanmis bir toplayicidir.

Sekil 1.2. Elektro-egirme sistemi bilesenleri (Komur ve ark., 2017)

Bu yontemde, polimer ¢ozeltisinden olusan siringa ucundaki damla uygulanan
elektrik akimiyla, Taylor Koni’si seklinde yayilmaya ve fiber olusturmaya baslar.
Elektrik akimi arttikg¢a elektrik yiiklenmesi de iyice artar ve elektrostatik kuvvetin
ylizey gerilimi astigi maksimum noktaya ulasir. Boylece siringa ucundaki damla,
daha kii¢iik damlaciklara ayrisir ve elektriksel kuvvet iistiin hale geldigi anda siringa
jet halinde damlalar1 figkirtir. Olusan bu jet levhaya dogru kararli bir sekilde ilerken

bir siire sonra 3 farkli karasizlik hali olusur.

Bunlar;
e Klasik Rayleigh kararsizlig1,
e FEksen simetrik elektrik alan akimlanmasi

e  Whipping kararsizliidir.



Elektro-egirme yonteminde en ¢ok karsilasilan Whipping Kararsizligi’dir.
Whipping Kararsizligi, yiizeyde bulunan yiiklerin birbirlerini itmesi ile meydana
gelir. Bu itme giicii ile ylikler ana jetten ayrilarak daha kiiclik jetler olusturur. Jet
olabildigince kiiciiliildiiglinde ve neredeyse soniimlendiginde ikinci Whipping

Kararsizlig1 diye anilan diger kararsizliklar ortaya ¢ikar (Karanfil, 2014).

Elektrik alanin diisiik oldugu bolgelerde ise Rayleigh Kararsizligi olusur.
Alan siddetinin artmasi, yik yogunlugunun artmasina sebep olur ve bdylece
elektriksel kararsizlik artar. Bu karasizliklar1 asan jet fiskirma ile buharlasan
polimerin vizkozitesi artar ve tabakada nanofiber halinde kaplanmaya baglar
(Tibitak, 2004). Polimer damlast Taylor Konisi halini aldiktan sonra uygulanan

voltajdaki ¢ok kiigiik bir artigla koninin ucundan bir jet firlar.

Elektro-egirme yonteminde dikkat edilecek en 6nemli noktalardan biri ¢oziicii
secimidir. Coziicliniin buharlagsmaya etkisi olusan nanofiberlerin morfolojisini
etkiler. Diger etkenlerin basinda ise polimerin molekiil agirligir gelir. Molekiil
agirhiginin disiik olmasi boncuklanmaya sebep olur. Buna karsin molekiil agirliginin
yiikksek olmasi ise boncuklanmay: engeller ve nanofiber olusumu meydana gelir.
(Cengiz ve ark., 2009).

1.3.5.1 Elektro-egirme yonteminin uygulama alanlari

Nanofiber iiretiminde en ¢ok bilinen yontem elektro-egirme yontemidir. En
yaygin kullanim alam ise tibb1 protezlerdir. Oniimiizdeki yillarda aktif olarak
kullanilmas: beklenen diger alanlar ise doku miihendisligi ve elektromanyetik

alanlardir.

Bu yontemin 6zelliklerinin bilinmesi ve gelecekte daha genis kullanim alanina
sahip olacagi gercegi bu alandaki arastirma ve gelistirmelerin artmasina da neden

olmaktadir. (Dresselhaus ve Thomas, 2001).



1.3.5.2 Elektro-egirme sistemine etki eden faktorler

Elektro-egirme yontemiyle, yiiksek voltajda elektrik alana bagh ¢ozelti ya da
eriyik haldeki polimerden nanofiberler olusturulur (Dresselhaus ve Thomas, 2001).

Bu teknikte oOncelikle uygun bir ¢6ziiclide ¢Oziinmiis ya da uygun 1sida
eritilmis olan polimer bir siringaya koyulur ve uygun voltaj, uzaklik gibi pametreler
ayarlandiktan sonra toplayici levhada nanofiber olusturulur. Siringadan gelen damla
halindeki polimer ¢ozeltisi belli bir voltaj degerine ulastiginda, yiizey geriliminin
uyguladigi kuvvetten dolay1 kiire haline gelir. Elektrostatik kuvvetten kaynaklanan
potansiyel fark ve damlacik {izerinde bulunan yiizey gerilimi esitlendikce koni haline

doner. Iste bu koni Taylor Konisi olarak adlandirilir (Dresselhaus ve Thomas, 2001).
Elektro-egirme yontemini etkileyen faktorler agagidaki gibidir:

o [letkenlik,

o Vizkosite,

e (Coziicli uguculugu,
e (oziicii faz gecisi
e Voltaj,

o Akis hizi,

e Igne altlik mesafesi’dir.
1.2.5.2.1 letkenlik

Elektro-egirme islemi, damlacigin harektini saglayan yiikler biribirini ittikce,
olusan elektrik alan ile daha fazla gerilme olur. Eger yeteri kadar gerilme kuvveti
olugsmazsa, nanofiberde boncuklanmalar olusur. Cozeltiye iyon eklenerek iletkenlik

arttirilabilir, boylece gerilme Kuvveti artar ve boncuklanma engellenmis olur.

Polimeri ¢6zmek i¢in ¢oziiciiler segerken, c¢oziiclilerden birinin bir miktar
iletkenlige sahip olmasi gerekmektedir. Alternatif olarak, organik veya inorganik tuz

kullanilabilir.
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Diger bir yontem de ¢ozeltiye yiiksek derecede iletken ¢oziicii karistirmaktir

(Karatay ve Dogan, 2011).

1.2.5.2.2 Vizkosite ve yiizey gerilimi

Elektro-egirme isleminin baslangici, yiiklii ¢ozeltinin yilizey gerilimini
yenmesi ile baslar. Bu nedenle yiiklii ¢ozeltinin kendi yilizey gerilimini yenmesi
gereklidir. Dolayisiyla bir diger dnemli parametre ¢oziiclinlin viskozitesidir. Yiiksek
vizkositeli bir c¢ozeltide, elektrik yiikleri ¢ozelti igin gerekli mukavemeti
olusturamaz. Boyle durumlarda konsantrasyonu diisiirmek gerekir ve gereginden
fazla diisik bir viskozite ise elektrik alan ile pargalanip, nanofiber olusturamaz.
Elektro-egirme i¢in en uygun akis hizi, Taylor konisinin kararli oldugu andir

(Kumar ve ark., 2007).

Yiizey gerilimi ise ylizey aktif maddeler kullanilarak azaltilabilir. Ancak bu,
tirtinde safsizliklarin olusmasina neden olur. Heksadesil trimetil amonyum bromiir
(HTAB) gibi katyonik ylizey aktif madde, ¢ozeltinin yiizey gerilimini diistirmekle
kalmaz, ayn1 zamanda ¢6zeltiye ilave yiik tasiyicilar da olusturur. Bu, ince elyaflar
tiretmek icin elyaf gerilmeyi arttirirken, boncuk olusumunu azaltmanin ikili islevine

sahiptir. (Duzyer ve ark., 2011)

1.2.5.2.3 Coziicii ucuculugu

Elekroegirme isleminde ¢6ziicliniin kisa zamanda buharlasmast ¢ok
onemlidir. Cilinkii buharlasma hizi, faz ayrimini etkiler. Arastirmalara gore,
¢Oziiciiniin uguculugu olusan nanofiberlerin ¢apini etkiledigi gibi, miktarini da

etkilemektedir (Subbiah, 2015).

1.2.5.2.4 Coziicii faz gecisi

Bir ¢ozelti faz diyagramu, ¢esitli sicakliklardaki ¢oziiniirliik agisindan polimer
ve ¢Ozilicii arasindaki etkilesimi gosterir. Faz diyagrami, polimerin faz ayrimina

maruz kalacagi kosullar1 ve gozenekli yapilarin olusturdugu kosullar1 tahmin etmek
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i¢in kullanilir. Boylelikle daha iyi bir nanofiber eldesi igin uygun paramatrelere daha

kolay ulasilir (Woo ve ark., 2016).

1.2.5.2.5 Voltaj

Nanofiber ¢aplarinin voltaj farkliliklarina gore etkisi heniiz bilinmemektedir.
Baz1 deneylere gore voltaj ile ¢ap ters orantili olarak ilerlerken, bazilarina gore
paralel olarak artis veya azalis gostermektedir (Dosunmu ve ark., 2006). Fakat
netlesmis durumlardan biri, artan voltaj miktarinin fiber {izerinde ciddi
boncuklanmaya sebebiyet vermesidir. Ciinkii hizdan dolay1 diizensiz akis meydana

gelmektedir (Reydellet ve ark., 2003).

Sekil 1.3. Nanofiber olusumu sirasinda boncuklamanin olusumunun 20 nm’de gésterimi (Bu
tez caligmasinda elde edilmistir.)

1.00um

Sekil 1.4. Nanofiber olusumu sirasinda boncuklamanin olusumunun 1 nm’de gosterimi (Bu
tez caligmasinda elde edilmistir.)
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1.2.5.2.6 Akis hizi

Polimer ¢ozeltisinin  siringa  igerisindeki akis hizi  bir diger Onemli
parametrelerden biridir. Viskozite ile ters orantilidir. Viskozite arttiginda azalacak
olan akis hizi hem boncuklanmaya sebep verir hem de ¢oziicii buharlasma hizi
diiseceginden olusan damlacik, elektrik alanda olusan yiike yenik diiser. Viskozite
diistiigiinde akis hiz1 ¢ok artar ve boylelikle damlaciklar hizin etkisiyle pargalanbilir
ve fiber olusumu gozlenmez. Akis hizinin en ideal oldugu hiz, Taylor Konisi’nin

olustugu anda 6lgiilen hizdir (Khansari ve ark., 2013).
1.2.5.2.7 igne-althk mesafesi

Igne ucu ile althik arasindaki mesafe, nanofiberin plakaya ulasma siiresini ve
elektrik alaninin biiytikligiinii etkilemektedir. Ulasma siiresi ve elektrik alan ters
orant1 olarak calisir, yani mesafe arttikca ¢oziicli buharlasmasi i¢in daha ¢ok siire
olusur. Buchko ve arkadaslarinin yaptigi deneysel calismalar, elektrik alanin
artmasiyla boncuklanmanin da arttigin isaret etmektedir. Mesafe olmasi gerekenden
kisa ise, nanofiber ulagsmadan 6nce katilasmak icin yeterli siireye Sahip olamaz.
Mesafe olmasi gerekenden ¢ok uzun ise, fiber yapisinda boncuklanma olusabilir ve

nanofiber ¢ap uzunlugu artabilir (Huang ve ark., 2016).
1.4 Nanofiberlerin Kullanim Alanlari

Nanofiberlerlerin giiniimiiz teknolojisinde tercih edilmesinin sebebi, hafif ve
ayni zamanda oldukc¢a saglam olmasidir. Bu ana 6zellikleri sebebiyle de nanofiberler
genig bir kullanim alanina sahiptir. Yaygin olarak kullanildigi alanlar ise soyle

siralanabilir:

o filtreleme,
e sensOr yapimi,
e maske ve kiyafet yapimi,

e katalizor destegi,
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e polimerik hiicreleri,

e biyomedikal alanlar (T1bbi protezler, teletip, ila¢ salim sistemi, yara ortiiciiler,
doku sablonu),

e enerjisel uygulamalar,

e savunma sanayii

e uzay uygulamalari,

e kompozit destekleyicisi.

Onceki boliimlerde bahsedildigi gibi nanofiber elde etmek icin cesitli
yontemler bulunmaktadir. En ¢ok tercih edilen elektro-egirme yontemi ile hemen

hemen her polimerden nanofiber tiretilmesi miimkiindiir (Jordahl ve ark., 2017).

Sekil 1.5. Nanofiber SEM goriintiisii (Chu ve ark., 2017)

Nanofiberlerin ilk olarak tekstil alaninda kullanilmasi1 ongoriilmiistiir. Daha
sonra nanoteknolojinin gelismesi ve daha iyi taninmasi ile diger alanlarda da

kullanilmaya baslanmistir (Chu ve ark., 2017).
1.5 Kuantum Nokta Yapilar

Louis E. Brus ve Alexei Ekimov tarafindan 1980'lerin basinda kesfedilen,
yari-iletken olan kuantum noktalar nano boyutlu kristallerdir. Ayni zamanda
kuantum noktalar ig¢in 1°den binlerce atoma kadar olusturulabilen yapay bir atom da
denilebilir. Kuantum noktalarin ¢aplar1 genelde 2-15 nanometredir (Zeleny ve ark.,
2009).
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1.5.1 Kuantum nokta optik ozellikleri

Kuantum noktalarda onemli olan bant boslugudur. Bu bosluk farkiyla
kuantum noktalar ayn1 malzemeyle, fakat farkli boyutlarda farkli renklerde 11k

yayabilirler.

Biiyiik nokta, kirmizi (diisiik enerji), kii¢iik noktalar mavimsi (daha yiiksek
enerji) 11k yayarlar. Bu durum kuantum nokta enerji diizeyleriyle dogrudan ilgilidir.

Kuantum nokta araliklari enerji ile ters orantilidr, yani mesafe azaldikca enerji artar.

Kuantum noktalar mevcut bulunan bant bosluklari ve milkemmel optik

ozellikleri bakimindan bir¢ok sektoriin gdzdesi halindedir. Kullanim alanlari ise;

e LED

e Biyoteknolojik uygulamalar,
e Savunma sanayi

e Tarim

e Endistriyel gelismeler

e Giines hiicrelerini 6rnek verebiliriz. (Teo ve Ramakrishna, 2005).
15.1.1 Giines hiicreleri

Gilines hiicreleri, kaynagmn gilines 15181 veya yapay 151k olmasina
bakilmaksizin, fotovoltaik olarak tanmimlanir. Isik enerjisini fiziksel ve kimyasal bir

etki ile dogrudan elektrige doniistiiren elektrikli cihazlardir.

Akim, voltaj veya direng gibi elektriksel 6zelliklerin 1s18a maruz kalmasiyla

degistigi bir cihaz olarak da tanimlanabilir. Giines paneli olarak da bilinen

fotovoltaik modiillerin yapi taslaridir.

Bunlar, 15181 veya goriiniir menzilin yakininda bulunan diger elektromanyetik
1sinimlart algilayan veya 151k yogunlugunu 6lgen bir fotodetektor (6rnegin, kizilotesi

dedektorler) olarak kullanilirlar (Zhang ve ark., 2016).
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1.7.1.1.2 Giines hiicrelerinin yapisi

Giines hiicresi, fotovoltaik efekti kullanarak 1s18in enerjisini dogrudan
elektrik haline doniistiiren kat1 hal elektrikli bir cihazdir (p-n band1). Doniisiim islemi
Once glines enerjisini (foton) absorbe eden bir malzemeyi gerektirir ve daha sonra bir
elektronu daha yiiksek bir enerji durumuna yiikseltir ve daha sonra bu yiiksek enerjili

elektronun harici bir devreden akmasini saglar.

Bir p-n birlesimi, p-tipi ve n-tipi yari iletken malzeme birlestirilerek
olusturulur. Bu birlesime bagli olarak, n-tipindeki asir1 elektronlar p-tipinin
delikleriyle dagilmaya calisirken, p- tipinin asir1 deligi, n- tipinin elektronlariyla
dagilmaya c¢alismaktadir. Elektronlarin p-tipi tarafa hareket ettirilmesi, n-tipi
taraftaki pozitif iyon c¢ekirdegini ortaya ¢ikarirken, deliklerin n-tipi tarafa hareket
ettirilmesi, p-tipi taraftaki negatif iyon g¢ekirdegini agiga ¢ikararak, birlesimde bir

elektron alan1 meydana getirmektedir (Dosunmu ve ark., 2006)



16

2 KAYNAK ARASTIRMASI

Nanofiber yapilar ve nanomalzemeler ile ilgili arastirma-gelistirme
caligmalari, kullanim alanindaki cesitliligin fark edilmesiyle artmaya devam
etmektedir. Bu baglamda, nanopartikiiller ve nanofiberlerin iiretilmesi ve karakterize
edilmesi iizerinde durulmaktadir. Ozellikle ilag¢ dagitim, biyosensor, ilag endiistrisi,
doku miihendisligi ve giines hiicreleri gibi alanlardaki ¢alismalar, ¢ogunlukla yaygin
olarak kullanilan elektro-egirme teknigi ile gergeklesmektedir (Huang ve ark., 2003).
Bu ac¢idan en ¢ok, benzersiz optik 6zellikleri ve kimyasal sensdrler, optik anahtarlar,
goriintiileme cihazlar1 ve biyolojik etiketlerdeki potansiyel uygulamalar1 nedeniyle
CdTe nanopartikiilleri, dikkat ¢ekmektedir. Bu gelismlerde, nanofiber elde etme
tarihi ise asagidaki gibi ilerlemistir.1934 senesinde Formhals’in elektrik alan ile
yapay fiber elde edilmesi ile bu g¢alisma ile patent alinmistir (Formhals, 1940).
Ramaknishna ve Jayaraman, nanofiberlerin iiretim yontemleri iizerinde durmustur.
Ozellikle elyaf ¢ekme yontemi iizerinde galismis olup, polimer ¢dzeltisine temas
ettirilen ince bir yapinin yavasca ¢ekilmesiyle uzunluk yoniinden digerlerine goére
fark yaratan nanofiber elde etmeyi basarmiglardir (Ramakrishna, 1990). CdSe, alasim
yapidaki CdSeS nanokristalleri sentezindeki son gelismeler ile birlikte, pargacik
blytikligli kontrol edilebilen, capt 1 ile 10 nm arasinda dagilim Ornekleri elde
edilmistir (Peng ve ark., 2000). Feng daha farkli bir yontem tiizerinde ¢alismis ve
polimer ¢o6zeltisini bir mebrandan gegirerek elde etmislerdir. Bu yontemin polimer
bakimindan farki ise, polimerin bir sivi ile sikistirilarak ve kismen katilastirilarak
kullanilan bir polimer ile eldesinin olmasidir. Ramaknishna ayrica, yiiksek elektrik
akimi ile polimer ¢ozeltisinin ucundan bir fiber eldesinin olabilecegi iizerinde
caligmalarda yapmuistir (Feng, 2002). Huang, elektro-egirme yontemiyle 4-1
nanometre arast olan {Uriinlerin farkli polimerlerle elde edilebilecegini tespit
etmiglerdir (Huang ve ark., 2003). Cui ve ark. 2nm c¢apinda nanotetrapod gibi
kompleks nanopargaciklarin mikron boyutunda partikiilleri dizilimiyle kilcal
etkilesimleri organize edebilecegini (Chu ve ark., 2017). Kozanoglu ve ark. elektro-
egirme islemini modellestirmislerdir. Andray, elektro-egirmenin merkezinde bulunan

damlacigin maruz kaldig1 kuvvetin etkisini incelemistir. Bu arastirmaya gore, aslinda
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yavas hizla igne ucuna gelen ¢6zelti damlacik olusturarak yer ¢cekimi etkisine maruz
kalmaktadir. Kozanoglu, elektro-egirme isleminin ikinci asamasini olusturan Taylor
konisini incelemis olup, damla halinde bulunan polimerin elektrige maruz kaldiginda
u¢ kismimin tam bir koni haline doniistiinii belirtmistir (Kozanoglu ve ark., 2006).
Andray, Taylor agisinin polimerin hizi ve derisikligine bagli olarak degiskenlik
gosterdigini belirtmistir. Ayrica, polimer jet hizinin artmasiyla polimerin daha
dogrusal bir yol izledigini gozlemlemis olup, hizinin artmas: konusunda da
buharlasan ¢oziicliyli 6ne siirmiistiir. Andray, katilasma projesiyle de ¢oziiciisii
tamemen buharlasan polimerlerin  nanofibere doniistiiglinii  ¢alismalariyla
gbstermistir (Andray, 2008). Ustiindag ve ark. nanofiberin kullanim alanlar
konusunda ¢alismalar yiiriitmiistiir. Graham, kiiciik ¢apli nanofiberlerin daha verimli
olduklarin1 ve g¢apin kiiglildik¢e verimin artacagi konusunda ¢alismalarda
bulunmustur. Ustiindag, nanofiberlerin doku miihendisligi alaninda uygulanmasina
yogunlagsmis olup, nanofiberlerin kemige kolayca yapistigt ve kemik hiicrelerinin
nanofiber icinde kolayca biiyiidiigiinii ifade etmistir ( Ustiindag, 2009). Leung,
polimer ¢ozeltisi hazirlanirken viskoziteyi gereginden fazla arttirilmas: konusunda
dogru orantili olarak fiberlerin bir arada toplanmasi nedeniyle caplarinin da
artacagini belirtmistir. Ayrica diizglin bir nanofiber eldesi i¢in yiizey etken
maddelerinin kesinlikle ¢ozeltiye eklenmesi, bunun da yine iletkenlige sahip bir
siviyla saglanacagini belirtmistir. letkenlik seviyesi arttik¢a daha diizgiin ve kiigiik
capli nanofiber olusumu mimkiindiir. Ramakrishna, DMF (dimetilformamit) gibi
cozicilerin ilavesi ile ¢oziiciniin dielektrik 6zelliginin arttirilarak  damlacik
olusmasina engel olacagr ve diizglin bir nanofiber eldesine yardimeci olacagini
belirtilmistir. Bununla beraber diisiik konsantrasyonlu polimer c¢ozeltilerinin ve
yiksek ucuculuk &zellige sahip nanofiberlerin de bu konuda fayda saglayacagi
deneysel ¢alismalarla kanitlanmistir (Leung ve ark., 2010). Cengeloglu, CdSe tabanlh
nanokristal yapilarin alasim formlariin kolloidal sentezi ve polimer-hibrit 151k yayan
diyot uygulamalar1 incelenmistir. Elde edilen bu nanokristaller Hibrit LED

sisteminde kullanmis ve elektroliiminesans veriminde biiyiik oranda artis elde
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edilmistir. Ayrica floresans oOzellik goOsteren alasgimlarin  tek basamakta

kullanilabilirligi gosterilmistir (Tilki, 2012).
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3 MATERYAL VE YONTEM

3.1  Kullanilan Kimyasallar

Bu c¢alismada  kullanilan  tiim  kimyasallar  analitik  safliktadir.
Dimetilformamid (DMF) (%99.8 ) ve Toluen (%99.9), Merck marka kullanilmistir.
Polivinilpirolidon (PVP) (% 99.5), ise Alfa-Aesar'dan temin edilmistir.

3.1.1 Kadmiyum

Yerkabugunda bulunma orani 0.2 gr/ton olan Kadmiyum grinokit gibi
minarellerde de ciizzi miktarlarda bulunmaktadir. Cinkonun distilasyonu ile yan iiriin
olarak elde edilmekle birlikte, ¢inkonun rafine islemi sirasinda ¢okelmesi ile de elde

edilir.

Kadmiyum, metaliksel parlaklik elde etmek igin kullanilir (Sekil 3.1).
Kadmiyum Siilfit; boyalarda sar1 renk i¢in, Kadmiyum Siilfit ve Selenit karigima;
kirmiz1 renk ig¢in, karigim oranlari degistirilerek ise sari ile kirmizi arasindaki
renklerin bulunmasi i¢in kullanilir. Kadmiyum Siilfat; tipta antiseptik olarak
kullanilir. Kadmiyum Bromiir ve Kadmiyum Iyodiir; fotografcilikta kullanilir
(Anonim, 2012).

Sekil 3.1. Kadmiyumun goriiniisii ile ilgili resim (Anonim, 2012).
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3.1.2  Polivinil pirolidon

Beyaz renkli (Sekil 3.2) su ve alkolde ¢6ziinebilen PVP’nin erime sicakligi
300°C’ nin istindedir. Polimer agirligi (1.300.000) dir. Kimyasal formiilii
(CsH9NO), seklindedir (Anonim, 2016a).

Sekil 3.2. PVP’ nin goriiniisii (PVP) (Anonim, 2016a)

3.2 Kullanilan Cihazlar

3.2.1 Taramah elektron mikroskobu (SEM)

Taramali Elektron Mikroskobu (SEM), numune yiizeyini tarayarak bir
goriintli elde eden elektron mikroskobudur. Yiiksek enerjili eletronlar, numunenin dis
yorlingesindeki elektronlarla etkilesimi ile diisiik enerjili elektron olusturur. Bu
etkilesim sonucu enerjisi azalan elektronlar numune yiizeyine dogru haraket eder ve
bu hareket sinyale ¢evrilir. Bu sinyaller 10 nm’den daha derin yiizeylerden geldigi

igin ¢oziinirligi ¢ok yiiksek goriintiiler elde edilir.

SEM teknigi ile nanofiberlerin gerek toz halindeki gerekse film halindeki
goriintiileri incelenerek karsilagtirma yapilir. SEM cihazinda genel olarak 10 nm’ye

kadar olan boyutlar gézlemlenebilir.
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ZeissEvo modeli Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile olusturulan
nanofiberlerin ¢aplar1 incelenmis ve yapilan deneylere gére uygun bir nanofiber elde

edilip edilemedigi incelenmistir.
3.2.2 Atomik kuvvet mikroskobu (AFM)

Atomik kuvvet mikroskobu (AFM), nanokristaller tarafindan olusan filmlerin
yiizey topolojisi ve faz farkinin belirlenmesinde kullanilir, Bu cihazda, elektrostatik,
van der walls, siirtiinme ve magnetik kuvvet gibi gii¢lii kuvvetlere duyarl bir denge
cubugu numuneyi tarar. Bu tarama sonucu olusan, numune ile denge cubugu
arasindaki kuvvet hareketlenmelere sebep olur. Bu hareket optik okuyucu ile tayin
edilir ve topogrofik bilgi akisi saglanir. Atomik Kuvvet Mikroskobunda her gesit
morfoloji incelemesi miimkiin olup, pargay1 olusturan tancikler ve bu taneciklerin

birbiri ile etkilesimi de rahatlikla gorilebilir.

Bu deney ¢alismasinda NT-MDT marka; Ntegra Solarismodel Atomik
Kuvvet Mikroskobu (AFM) kullanilmistir. Olusturulan nanofiberlerin yiizey

morfolojisine inilmis ve sonuglar incelenmistir.
3.2.3 Elektro-egirme cihaz1

Bu tez calismasi 2 farkli iniversitede 2 farkli elektro-egirme cihazi
kullanilarak tamamlanmigtir. Wet Pomeranian University’de kullanilan elektro
egirme cihazi Sekil 3.3’de gosterilen ‘NanoSpinnerl Elektrospinning Unitesi’ ile
beraber laboratuar ortaminda bulunan diger malzemeler ile birlestirilerek

olusturulmustur.
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Sekil 3.3. West Pomeranian University of Technology’de kullanilan elektro-egirme sistemi

Selguk Universitesi'nde kullanililan elektro-egirme cihazi ise Inoverso marka Ne300
modeldir (Bknz. Sekil 3.4.)

Sekil 3.4. Selguk Universitesi’nde kullanilan elektro-egirme sistemi
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4 DENEYSEL YONTEM
4.1 CdTeSe Nanofiber Soliisyonunun Hazirlanmasi

CdTeSe kompozit parcaciklari, bir mikroakiskan reaktdrde siirekli olarak
sentezlenmistir. Mikroreaktorde yapilan siirekli sentez ile CdTeSe pargaciklari
sirayla iretilebilir ve parcacik boyutu dogrudan kalis siiresi ile ayarlanabilir. Bu
malzemeler Selguk Universitesi Kimya Boliimii Analitik Kimya A.B.D. Ars.Gér. Dr.

Canan Baslak tarafindan sentezlenmistir.

CdTeSe sentezi, 100 ° C’de toluen i¢inde ¢ozdiriiliir. 100 ° C sabit sicaklik,
Nitrojen ile dourulmus su ile siddetli bir sekilde 1sitilarak sabit tutulur. Reaksiyon, 30
dk oda sicakliginda beklemeye birakildiktan sonra durdurulur. Oda sicakliginda
nanokristeller olusmaya Dbaglar. Cozeltiye etanol eklenerek yavas yavas
nanokritallerin ¢cokmesi saglanir ve ¢ozelti saflastirilir. Aritma prosediirii birkag defa
tekrarlanir. Yukarida belirtilen tiim islemler oksijensiz ortamda yapilir. Dibe
coktiiriilen nanokristallerin olusup olusmadigt UV 15181 altinda gozlemlenir ve

kanitlanir.

CdTeSenin UV 15181 ve goriinlir 151k altindaki gorselleri Sekil 4.1°de

gosterilmistir.
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Sekil 4.1. CdTeSe suda ¢oziindiikten sonra goriiniir 151k altindaki gorseli

Soliisyonlarinin hazirlanmasinda, 7,8 mg CdTeSe, 12 ml DMF igerisine ilave
edilmistir daha sonra 50°C' de 1 giin boyunca sicak plakada karistirmaya
birakilmistir. Ayni zamanda 1,28 mg PVP, 2 giin 60 ° C' de karistirilarak deiyonize
su ile ¢oziindiiriilmiistiir. Boylece elektro-egirme yontemi i¢in uygun bir ¢ozelti elde

edilmistir.
4.2 Nanofiber Cozeltisinin Hazirlanmasi

Nanofiber eldesi igin kullanilacak polimerin suda ¢ozintrligi, farkl
parametrelerin kullanildigt 3 farkli polimer ile denenmistir. En iyi ¢oziinme

polivinilpirolidon (PVP) ile elde edilmistir.

Ilk deneme polyvinyl alcohol (PVA) ile yapilmustir. Farkli parametreler ile
polimerin suda uygun ¢oziinmesi denenmistir. 12 ml suya 1,07 mg PVA eklendikten
sonra sicak plakaya birakilmistir ve 8 saat araliklarla kontrol edilerek 48 saate kadar
¢Oziinmesi beklenmistir. Daha sonra sicaklikla ayni zaman araliklarinda 40°C’den
90°C’ye kadar denemeler yapilmistir. Fakat olumlu sonu¢ alinamamigtir. PVA farkli
sicaklik ve konsantrasyon denemelerine ragmen her denemede jel halinde dibe
¢okmiistiir. Sekil 4.3’de 12 ml saf suya 1,07 mg PVA eklenerek 70 ° C ’da 48 saat

karistirllarak bekletilen ¢ozeltinin fotografi.
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Sekil 4.3. PVA ve saf su karisiminda PVA’nin jel seklinde dibe ¢okiisii.

Bir diger ¢oziinme denemesi ise poliakrilonitril (PAN) ile yapildi. PVA’da
denenen tiim sicaklik ve konsantrasyon parametreleri poliakrilonitril ile yapilan
denemelerde de basarisiz olmustur ve polimer tanecikler halinde suya yayilmistir.
Sekil 4.4°de 12 ml saf suya 0,97 mg PVA eklenerek 70 ° C ’da 48 saat karistirilarak
sicak plakada bekletilen ¢ozeltiyi gostermektedir.

Sekil 4.4 PAN ve saf su karisiminda PAN’1n tanecikler alinde suya yayilmasi.

Daha sonra en uygun sonug¢ polivinilpirolidon (PVP) ve asagidaki
parametreler ile saglanmistir. 1,28 mg PVP, 12 ml suda 50 ° C’da 1 giin boyunca

sicak plakada karistirilmaya birakilmigtir. Homojen bir ¢oziinme saglanmistir. Daha
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sonra 7,8 mg CdTeSe eklenerek 1 giin daha karistirilmaya birakilmistir. Coziinme

tamamen tamamlanmisgtir.

Sekil 4.5 PVP ve saf su karigimindan elde edilen ¢ozelti

4.3 Elektro-egirme Parametreleri

Bu c¢alismada, PVP ve CdTeSe ile elde edilen en uygun nanofiberin
olusumunda kullanilan ¢ozelti, ¢apt 19 mm metalik igne ucuna sahip 30 ml’lik
siringa icine aktarilmustir. igne ucu ile plaka arasindaki mesafe 15 cm, 24-26° C’de
sabit ve stirekli bir jet tiretilmistir. Cozelti akis hizi, 0,5 ml/ saat'lik bir besleme hizi
ile bir siringa pompasi kullanilarak saglanmustir. igne ucu ve plaka arasinda meydana
gelen elektrik alani, 25 kV gerilim ile yiiksek voltajli gii¢ kaynagi kullanilarak dikey

nanofiber cihazi ile elde edilmistir.
4.4 Elektro-egirme Yontemiyle CdTe Nanofiberinin Eldesi

Elektro-egirme sisteminde; gii¢ kaynagi, mikropompa, toplayici plaka, siringa
ve akis 6lger bulunmalidir (Sekil 4.6).
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Sekil 4.6. Elektro-egirme sistemi goriintiisii

Hazirlanan ¢ozelti 30 ml’lik 19 gauge metal igneye sahip olan bir siringaya
aktarilmistir. Siringa ucu ve metal tabaka arasindaki mesafe 15 cm’ye ayarlanmaistir.
Bu parametrelerin tiimii oda sicakliginda, 24-26°C” de saglanmistir. Siringanin ¢ikis
hizi 0,5 ml/saat olarak belirlenmistir. Voltaj ise 25 kV olarak ayarlanmistir.
Boncuklanmanin en az ve fiber ¢apmin en kiiciik hali bu parametreler sonucu

saglanmistir.
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5 ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

Nanofiber eldesi igin 2 farkli {iniversitede; West Pomeranian University Of
Technology ve Selguk Universitesi'nde 2 farkli deney ortaminda c¢alisilmistir.
Burada yapilan deneylerdeki fark elektro-egirme cihazlarmin farkli olmasindandir.
Biri yatay digeri dikey olmak {izere iki farkli elektro-egirme cihazi ile ¢alisiimistir.

West Pomeranian University of Technology’de kullanilan elektro-egirme

cihaz1 yatay liretim yapmaktadir. Kullanilan siringa ve leyva diizleme paraleldir.
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Sekil 5.1. Yatay elektro-egirme cihazi (Rogina, 2017)

Bu tiir elektro-egirme cihazlar1 dikey olanlara gdre daha etkindir. Ciinkii
dikey olana gore siringadan akan polimer yer¢ekimine daha az maruz kalir. Aym
sicaklik, ayni1 konsantrasyon ve ayni kV’a karsin daha az siirede yeterli kaplamaya
sahip olunabilir. Yatay elektro-egirme cihazinda elektrik alanda damlaciktan olusan

fiberin hareketini Sekil 5.2 de verilmistir.
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Sekil 5.2. Yatay nanofiber cihazinda elketrik alanda damlaciktan olusan fiberin hareketi (NT: igne
ucu, TC: Taylor Cone) (Marginean ve ark., 2006)

Cozelti bilesimi, 8 ml saf su ve 4 ml etanol seklindedir. Bu ¢o6zelti daha
onceden 50°C’ye getirilmis 1sitictya koyulmustur ve bu sicaklikta 1 saat
karistirtlmistir. Daha sonra 1 g PVP’ ye 100 mg CdTeSe eklenerek 60°C’de 2 saat
karistirtlmistir.  Elde edilen bu ¢ozelti kullanilarak elektro-egirme yontemi ile

nanofiber iiretilmistir.

Deney asamasinda parametreler degistirilmis ve SEM sonuglari kiyaslanarak

optimizasyon yapilmistir.

1) Cozelti parametreleri: 1.5 g PVP, 100mg CdTE
Elektro-egirme parametreleri: 25 kV DC voltaj, 5 ml/s akig hizi, 15 cm igne

ucu ve toplayict aras1 mesafe ile 15 dk boyunca yapilmis nanofiber tiretimi sonucu
damlacik olusumu goézlemlenmistir. Sekil 5.3°de SEM sonucunda 1 pm’de

gbzlemlenen damlaciklar gosterilmistir.

1.00um | SU70-ZUT 5.0kV 3.4mm x40.0k SE(U)

Sekil 5.3. 1.5mg PVP, 100 g CdTeSe ile elde edilen nanofiberin SEM goriintiisii

2) Cozelti parametreleri: 0,7 g PVP, 100 mg CdTE

Elektro-egirme parametreleri: 25 kV DC voltaj, 5 ml/s akig hiz1, 15 cm igne

ucu ve toplayict aras1 mesafe ile 15 dk boyunca yapilmis nanofiber iiretimi sonucu
damlacik olusumunun arttigi gozlemlenmistir. Sekil 5.4°de SEM sonucunda

gozlemlenen damlaciklar, 20 pm ve 1 pm’de gosterilmistir.
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20.0um @ SU70-ZUT 5.0kV 3.3mm x40.0k SE(U)

SUTOVZUT‘SOK\/ 3.3mm x2.00k SE(U)
Sekil 5.4 0,7g PVP, 100mg CdTeSe elde edilen nanofiberin SEM goriintiisii

3) Cozelti parametreleri: 0,5 g PVP, 100 mg CdTE
Elektro-egirme parametreleri: 25 kV DC voltaj, 5 ml/s akig hizi, 15 cm igne

ucu ve toplayict arast mesafe ile 15 dk boyunca yapilmis nanofiber sonucu su
sekildedir. Nanofiberde damlacik olusumu artmistir. Sekil 5.5°de SEM sonucunda

gozlemlenen damlaciklar gosterilmistir.

L f@:#—; yo

T 5.0kV 3.3mm x2.00k SE(U) 20.0um @ SU70-ZUT 5.0kV 3.3mm x50.0k SE(U)

Sekil 5.5. 0,5 mg PVP, 100 g CdTeSe ile elde edilen nanofiberin SEM goriintiisii

4) Cozelti parametreleri: 0,7 g PVP, 100 mg CdTE
Elektro-egirme parametreleri: 25 kV DC voltaj, 5 ml/s akis hizi, 15 cm igne

ucu ve toplayict aras1 mesafe ile 10 dk boyunca yapilmis nanofiber iiretimi sonucu

istenilen sekilde 1 mikron’un altinda ¢apa sahip nanofiber eldesi ile ger¢eklesmistir.
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SU70-ZUT 5.0kV 33mmx2.00kSEW) " 20.0um [ SU70-ZUT 5.0kV 3.3mm x30.0k SE(U)

Sekil 5.6. 0,7 mg PVP, 100 g CdTeSe ile elde edilen nanofiberin SEM gériintiisii

Selguk Universitesi'nde kullanilan elektro-egirme cihazi dikey oldugu igin,
ideal bulunan ¢ozelti ve parametreler yeniden denendi. Dikey elektro-egirme
cihazinda siringa yer ¢ekimine ters yonde bir akis saglar. Dolayisiyla akis hizi
yergekimi direnciyle yavaslar ve yatay elektro-egirme sisteminde kullanilan
parametreler sabit tutulsa dahi ayni sonuglar daha uzun siirede elde edilir. Sekil 5.7°

de dikey elektro-egirme sistemi gosterilmistir.

Yapilan deneyler asagida goriilmektedir:
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1) 10,2 mg CdTeSe’yi 10 ml suda tamamen ¢ézmek i¢in 50 °C’de 1 saat
sicak plakada karistirarak bekletilmesine ragmen ¢oziinmemistir. Karistiricida bir
saat daha bekletilip yine ¢oziinmedigi i¢in yag banyosu 60 °C’ye ¢ikartilarak 2 saat

beklenmistir ancak ¢oziinme elde edilememistir.

2) 8,1 mg CdTeSe ile 8 ml su ve 4 ml etanol 50°C’de 1 saat bekletilmistir.
Daha sonra 1 g PVP ekledikten sonra 60°C’de 2 saat daha karistiricida bekletilmistir.
Coziinme saglaninca elektro-egirme sistemiyle denemelere baslanilmistir. Akis hizi
0,5 ml/s ve voltaji 25 kV olan sistemde 30 dk boyunca kaplama yapilmis ve daha
sonra sonuglar incelenmistir fakat AFM sonuglarina gore nanofiber gozlenemedigi

anlagilmistir. Sekil 5.8’de nanofiber olusmamis AFM sonucu goriinmektedir.

Sekil 5.8. 1 mg CdTeSe ile 8 ml su ve 4 ml etanol ile elde edilen nanofiber olusmamis AFM sonucu

3) 14 mg CdTeSe, 4 ml etanol ve 8 ml su eklendi ve 50°C’de 1 saatte
¢oziinmiistiir. Daha sonra 0,7 g PVP eklenerek 60°C’de iki saat bekletilmistir.
Coziinme gozlenemedigi icin 1 ml daha etanol eklenmistir. Gozle goriiliir bir
¢ozlinme elde edildigi igin elektro-egirme parametresi olarak 25 kV’da 0,5 ml/s’de 2
saat nanofiber yapimindan sonra nanofiberlerin iizerinde biriktigi aliiminyum plaka
250°C’de 10 dakika yakilmistir. Sekil 5.9 da da gorildiigii gibi AFM’de 6lgiilen

sonuglara gore nanofiberlerin olusmadig1 gozlemlenmistir.

pm
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Sekil 5.9. 14 mg CdTeSe, 4 ml etanol ve 8 ml su ile elde edilen nanofiber olusumu gézlenememis
AFM sonucu

4) 15,2 mg CdTeSe, 4 ml etanol ve 8 ml su karistirilarak 50°C’de 1 saat
bekletilmistir. Daha sonra 7,1 mg PVP ve 1 ml etanol eklenerek 60°C’de 2 saat
bekletilmistir. Cozeltinin eldesinden sonra 0,5 ml/s akis hiz1 ve 25 kV’da 2 saat
bekletilmistir. Sonraki adimda yakma islemi yapilmadan AFM’de 20 um’lik alanda
goriintiiler alimmustir. Sekil 5.10°da da goriildiigii gibi incelenen sonuglarda nanofiber

gozlemlenmemistir.

Sekil 5.10. 15,2 mg CdTeSe, 4 ml etanol ve 8 ml su ile elde edilen nanofiber olusumu gézlenememis
AFM sonucu

5) 7,8 mg CdTeSe, 12 ml suda 50°C’de 1 giin boyunca sicak plakada
karigtirllmaya birakilan ¢ozelti, daha sonra 1,28 mg PVP ile 2 giin boyunca sicak
plakada ¢oztinmeye birakilmistir. Uygun bir viskozite ile ¢6ziinme gergeklesmistir.
Hazirlanan ¢ozelti 0.5 ml/saat akis hiz1 ile 25 kV’da 2 saat bekletilip, yakilmadan
AFM ve SEM’e gonderilmistir. Sonuglar incelendiginde tiim bu parametreler ile

birlikte nanofiber iiretimi saglanmis oldugu gézlenmistir.

Elektro-egirme islemi Inoverso Ne300 markali cihaz ile yapilmistir. SEM
sonucu i¢in ZeissEvo modeli SEM kullanildi. Hazirlanan CdTeSe nanopartikiiller

CdTeSe / PVP kompozit nanofiberler SEM ile tanimlandi. Elektro-egirme isleminde
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uygulanan farkli manyetik alanli elektro-egirme nanofiberlerinin SEM mikrograflar
ve nanofiber ¢cap dagilimlar1 Sekil 5.11'de gosterilmistir. Ayrica, AFM sonuglari ise
Sekil 5.12°de gosterilmistir.

Floresans kuantum nokta yapilarinin varligi ise; UV 15181 altinda elde edilen

floresans goriiniimii Sekil 5.13’de gésterilen sonuglar ile kanitlanmistir.

Sl & & BB EHT = 2000k Mags SD0KX
WD 10,0 1Protie = 50 p

Sekil 5.12 CdTe nanofiber goriiniimii AFM
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Sekil 5.13 CdTe floresans yapili nanofiber gériiniimii
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6 SONUCLAR VE ONERILER
6.1 Sonuclar

Yapilan galismalar sonucu en uygun ¢ozelti yogunlugu ve elektro-egirme

parametreleri arastirilmistir.

Ilk olarak polimer miktarlarin1 karsilastirmak amaciyla West Pomeranian
Universitesi’nde oranlarin etkisi arastirilmistir. Polimer miktar1 azaldik¢a nanofiber
tizerindeki baloncuk yapisinin arttigni gézlemlenmistir. Bunun nedeni; polimer
miktarinin azalmasi ile ¢ozelti konsantrasyonunun azalmasi, viskozitenin artmasidir.

Bu kiyaslama ile, kullanilan polimer oraninin nanofiber eldesindeki etkisi kolayca

goriilmektedir.

Sekil 6.1. a) 1,5 mg polimer b) 0,7 mg polimer ¢) 0,5 mg polimer

Ayn1 zamanda ayn1 polimer miktarlarinda farkli nanofiber iiretme siirelerinde
de farkliliklar goriilmiistir. 10 dk yapilan nanofiberde daha iyi sonuglar
gozlemlenirken 15 dk beklenilen nanofiberde baloncuk olusumu artmistir. Bunun
nedeni; nanofiber olusum siiresinin artmasi ile kalin bir film olusmasidir. Bu
kiyaslama ile ideal parametrelerin belirlenmesi konusunda silirenin Onemi

desteklenmistir.

Daha sonra Selcuk Universitesi’nde yapilan deneylerde elektro-egirme
sistemi tamamen degistigi i¢in ¢ozelti parametreleri ve elektro-egirme parametreleri

degistirilmistir. West Pomeranian Universitesi’'nde 25 kV DC voltaj, 5 ml/s akis
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hiziyla islemin 10 dk — 15 dk yapilmas1 yeterliyken, Selcuk Universitesi’nde 25 kV

DC voltajla akis hiz1 0,5 ml/s oldugu i¢in nanofiber kaplama islemi 6 saat stirmtistir.

Daha sonra Selguk Universitesi Ileri Teknoloji Laboratuarinda yapilan
denemelerde ¢oOziicli cesitleri ve oranlar1 degistirilerek en uygun c¢ozelti elde
edilmeye c¢alisilmistir. Sadece saf su kullanilarak CdTeSe ¢ozdiiriilmeye ¢alisilmisg
ancak basarili olmamistir. Bu yiizden igerisine belirli oranlarda DMF ekleyerek en
optimum ¢o6zelti bulunmustur. Bu ¢ozelti, 12 ml Toluen ve igerisine 1,28 mg PVVP ve

7,8 mg CdTeSe nanopartikiilleri eklenerek hazirlanmis ¢ozeltiden elde edilmistir.
6.2 Oneriler

Oncelikli olarak suda en iyi ¢dziinen polimerlerin belirlenmesi gerekmektedir.

Elektro-egirme yontemi ile tiim kosullar sira ile sabitlenerek elde edilebilecek
en kii¢iik nanofiber saglayan parametreler belirlenmeli daha sonra ise sonuglarina

gore kuantum nokta yapilarinin fiber igine dizilim ¢aligsmalarina baglanmali.

Elektro-egirme cihazinin yatay ya da dikey versiyonuna gore arastirmalar

yapilip, parametreler cihaz tipine gore belirlenmelidir.
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