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Ulkemizdeki bor kaynaklarmin etkili bir sekilde kullanilmasi ve iiretim
teknolojilerinin gelistirilmesi agisindan biiylik 6nem teskil etmektedir. Bu ¢alismada,
bor bilesikleri arasinda endiistriyel alanda kullanimi giderek artmakta olan bor ve
magnezyum bilesikleri fiber formunda sentezlenmis ve kompozit malzemelerde
mekanik dayanimi arttiracagt 6n goriilerek Magnezyum Borat takviyeli nanofiber-
kompozit malzeme ile PVDF-HFP birlesiminin Lityum iyon pillerin seperator
yapiminda kullanilmasiyla termal ve mekanik 0zelliklerin 1iyilestirilmesi
amaclanmistir. Magnezyum Borat ve PVDF-HFP kopolimeri kullanilarak fiber
olusumu i¢in elektro-spinning yontemi kullanilmistir. DMF/Aseton ¢oziiciisii i¢ine saf
PVDF-HFP’den olusan, %2,5 Magnezyum %97,5 PVDF-HFP, %5 Magnezyum Borat
%95 PVDF-HFP iceren 3 farkli film olusturulmustur.Farkli oranlarda hazirlanan
PVDF-HFP/Magnezyum Borat ¢6zeltilerinin fiber yapisinda mekanik, morfolojik,
kristallografik yapisi ve pil yapisindaki 6zelliklerini incelemek i¢in Taramali Elektron
Mikroskobu(SEM), X-1sin1 kirmimi(XRD) ve pil testlerine tabii tutulmustur. SEM
goriintiileri sonucunda DMF/Aseton icinde agirlikca %5'llk bir PVDF-HFP
¢ozeltisinin igcine Magnezyum Borat katkis1 lif ¢apinda artisa sebep olmustur. Daha
fazla bir oranda boncuklu lif yapis1 olusabilecegi SEM goriintiisiinde de belli belirsiz
goriilmektedir. Cozeltideki PVDF-HFP miktarin1 artirarak Magnezyum Borat
katkisinin azaltilmas1 (agirlikca %2,5) viskoziteyi azaltarak, elektroegirme jetini
stabilize eder ve boncuksuz nanolif olusumununun %5lik konsantrasyona gore daha
homojen bir yapmin olusmasina sebebiyet vermistir.Saf PVDF-HFP'in agirlik
yiizdesinin varligi, nanoliflerin capini azalttig1 goriilmiistiir. Hazirlanan piller tizerinde
CV (Dongiisel voltametri) testleri yapilarak pillerin indirgenme ve yiikseltgenme
pikleri belirlenmistir. Saf LFP pilinin anodik ve katodik piklerinin keskin ve anodik

yukseltgenme piki potansiyeli 3.7 V ve katodik indirgenme piki 3.1 V bulunmustur.



PVDF-HFP pilinin anodik ve katodik piklerinin Saf LFP ye gore anodik yiikseltgenme
piki potansiyeli 3.9 V ve katodik indirgenme piki 2.95 V bulunmustur. PVDF-HFP-
2.5% pilinin, %2.5 Mg Borat eklenmesiyle anodik ve katodik piklerinin PVDF-HFP
piline gore biraz daha keskin ve anodik yiikseltgenme piki potansiyeli 3.8 V ve katodik
indirgenme piki 3.0 V bulunmustur. PVDF-HFP-5% pilinin, %5 Mg Borat
eklenmesiyle anodik ve katodik piklerinin PVDF-HFP-2.5% piline gore biraz daha
keskin ve anodik yiikseltgenme piki potansiyeli 3.7 V ve katodik indirgenme piki 3.2

V bulunmustur.

Anahtar Sozciikler: Seperator, Kati elektrolitler, Lityum-iyon pil uygulamalari,

Membran, Magnezyum Borat, Elektro-egirme, PVDF-HFP



ABSTRACT

PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF PVDF-HFP COMPOSITE
MEMBRANE WITH MAGNESIUM BORATE REINFORCEMENT AS A
SEPARATOR FOR LITHIUM ION BATTERIES BY ELECTROSPINNING
METHOD

Simge KARA
Ondokuz Mayis University
Institute of Graduate Studies
Department of Metallurgical and Materials Engineering Programme

Master, June/2023
Supervisor: Prof. Dr. Engin BURGAZ

The effective utilization of boron resources in our country and the development
of production technologies are of great importance. In this study, boron and
magnesium compounds, which are increasingly used in industrial applications, were
synthesized in fiber form, and it was anticipated that they would enhance the
mechanical strength in composite materials. The aim was to improve the thermal and
mechanical properties through the use of Magnesium Borate-reinforced nanofiber-
composite material in combination with PVDF-HFP for the production of separators
in Lithium-lon batteries. 3 Different films consisting of pure PVDF-HFP, 2.5%
Magnesium 97.5% PVDF-HFP, 5% Magnesium Borate 95% PVDF-HFP were formed
into DMF/Acetone solvent.Scanning Electron Microscopy (SEM), X-ray
diffraction(XRD) and battery tests were performed to examine the mechanical,
morphological, crystallographic structure of PVDF-HFP/Magnesium Borate solutions
prepared in different ratios in fiber structure and their properties in battery structure.
As a result of SEM images, the addition of Magnesium Borate to a 5% PVDF-HFP
solution by weight in DMF/Acetone caused an increase in fiber diameter. It is also
vaguely seen in the SEM image that a beaded fiber structure can be formed to a greater
extent. Reducing the Magnesium Borate additive by increasing the amount of PVDF-
HFP in the solution (2.5% by weight) stabilizes the electroweak jet by reducing the
viscosity and has led to the formation of a more homogeneous structure compared to
the 5% concentration of bead-free nanofiber formation.The presence of the weight
percentage of pure PVDF-HFP has been shown to reduce the diameter of nanofibers.
CV (Cyclic voltammetry) tests were performed on the prepared batteries and the

reduction and oxidation peaks of the batteries were determined.



Keywords:  Separator, Solid electrolytes, Lithium-ion battery applications,
Membrane, Magnesium Borate, Electro-spinning, PVDF-HFP
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1. GIRIS

Lityum iyon pillerde, ayiric1 elektrokimyasal reaksiyonlarda yer almayan ancak
pillerin giivenligini ve elektrokimyasal 6zelliklerini dogrudan etkileyen kritik bir pil
elemanidir. Enerji yogunluguna yonelik daha yiliksek talep ve pil sisteminin
yiikseltilmesiyle, ayiricinin ¢ok fonksiyonlu hale getirilmesi, geleneksel islevlerin
gerceklestirilmesi temelinde Onemli bir gelisme saglamaktadir. (Zhai, Liu, Shi
&Yuan,2021)

Sarj ve desarj islevi, elektrolit boyunca iki elektrot arasinda salinan lityum
iyonlar tarafindan saglanir. Sarj islemi sirasinda, harici bir elektrik gli¢ kaynagi,
elektronlar1 harici devre boyunca katottan anoda dogru bir akis izlerken, lityum
iyonlar1 elektrolit boyunca anoda gecis saglar. Pil bosalirken, elektronlar elektrik
enerjisi tiretmek i¢in ters yonde hareket eder ve lityum iyonlar1 anottan katota gegisi

gerceklesir.

LIB'deki anahtar 6geler arasinda katot, anot, elektrolit ve ayirict bulunur. Katot
ve anot, pil sarji ve desarji sirasinda lityum iyonlarini alir ve ayirir. Bir membran
ayirictya batirilmig elektrolit, lityum iyonlarinin rezervuart gorevi gorerek lityum
iyonlarinin iki elektrot arasinda aktarilmasi ile gerceklesir. Boylelikle, iki elektrot
arasina yerlestirilen ayirict, pil reaksiyonlarinda dogrudan yer almamakla birlikte, yine
de pil performanslarinda énemli bir rolii vardir. Bir LIB'de ayirici, iki temel islev
saglar. Birinci islevi, katot ile anot arasindaki dogrudan temasi Onlemektir, aksi
takdirde pilde kisa devre olusur. Cogu ayirici iyonik olarak iletken degildir, bu nedenle
ayiricinin ikinci islevi, lityum iyonlariin taginmasini saglamak i¢in 6nemli miktarda

elektroliti 1slatmak ve tutmaktir.( Francis, Kyratzis &Best,2020)

Lithium-ion Cell

Electrolyte
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Sekil 1. 1. Li-iyon pil hiicresindeki pil bilesenleri
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Ayiricilar, iyon piller gibi sarj edilebilir pillerde 6nemli elemanlardan biridir.
Seperatorler, anot ve katotlar arasinda bosluklar saglar ve iyonlarin gegisine izin
vererek elektronlarin gecisini engeller. Geleneksel olarak, iyon piller i¢in polimer bazli
seperatorler kullanilmaktadir. Seramik polimer kompozit seperatorler, seramik ve
polimer bilesenlerinin bir araya gelmesi ile olusur. Seramik malzemele gruplari,
yiiksek termal dayaniklilik, mekanik dayaniklilik ve kimyasal direng gibi 6zellikleri
barindirir. Polimer malzemeleri ise sicakligi, diisiik agirligi tercih nedenlerinden
bliyiik bir boliimiinde se¢im parametresi olarak one gecmesini saglamaktadir. Bu
nedenle, seramik kompozit seperatorler, hem seramiklerin hem de polimerlerin
avantajlarin1 bir araya getirdikten sonra iyon piller i¢in daha iyi performans

saglamaktadir.
Seramik polimer kompozit seperatorlerin elde ettigi sonuglar:

1. Termal dayaniklilik: Seramik malzemelerin yiiksek termal aginmasi, iyon
pillerinin yiliksek oranda tiiketilmesi dnemli bir faktordiir. Seramik polimer kompozit
seperatorler, pillerin termal 6zelliklerini siirdiirebilir ve asir1 1sinma durumlarinda

pilleri tamamlayici etki saglayabilir.

2. Mekanik dayaniklilik: Seramik malzemelerin  mekanik dayanikliligi,
seperatorlerin  hasar mekanizmalarina kars1 diren¢ saglayacagi icin pil Omriinii

arttiracaktir.

3. Polimer malzemelerin ¢ikis iyonlarinin gegisine izin vererek elektronlarin

gecisini engelleyerek calisma verimini arttiracaktir.

4. Elektrokimyasal performans: Seramik polimer kompozit seperatorler, ¢ikis
iyonlarinin gecisini saglar ve pilin elektrokimyasal performansini iyilestirecek. Bu da
pillerin daha yiiksek enerji yogunlugu ve daha hizli sarj/desarj ozelliklerini

arttiracaktir.
1.1. Elektro-Egirme Isleminin Seperator Yapiminda Kullamlmasi

Elektro-spinning yontemi, nanoliflerin testleri i¢in kullanilan bir tekniktir. Bu
yontemde, bir polimer muhafaza veya eriyigi elektrik alan etkisi altinda bir igne ucu
veya nozulden uygularken, elektrostatik kuvvetler nanoliflerin 6zelliklerini saglar.
Elektro-spinning yontemi, seperatorlerin eslestirilmesi de kullanilabilir. Elektro-
Spinning yontemiyle iiretilen seperatdrler, nanoliflerin yliksek ylizey alan1 ve gozenek

yapist sayesinde yayilan iyon pillerde iyi bir elektrokimyasal performans saglayabilir.



Bu nanolifler, iyonlarin ge¢isini kolaylastirirken, elektronlarin gegisini engelleyebilir.
rica, elektro-spinning ile iiretilen seperatorlerin mekanik dayanikliligi ve termal
stabilitesi de onemli avantajlardir. Elektro-spinning yontemiyle iiretilen seperatdrlerin
ozellikleri, kullanilan polimer dagitim se¢imine, cokeltme toplama ve isleme
parametrelerine bagh olarak tanimlanir. Seperatdrlerin gozenekleri, lif ¢api, kalinlik
ve ylizey morfolojisi gibi faktorler, elektrospinning islemi sirasinda kontrol edilebilir.
Elektrospinning yontemiyle liretilen seperatorlerin ¢ikisi iyon piller igin potansiyel
uygulamalar aragtirilmaktadir. Bu seperatdrlerin enerji tiiketimini artirmak, sarj/desarj
isletme yapilandirma ve pilin ¢evrim Omriinii uzatma gibi uzatma 0&zelligi
bulunmaktadir. Ancak, elektrospinning yontemiyle iiretilen seperatdrlerin ticari agidan
uygulanabilirligi ve maliyet performansi gibi konular1 hala aragtirmak gerekiyor.
Kaynaklar: Elektrospinning yontemiyle iiretilen seperatorlerin ¢ikisi iyon piller i¢in
potansiyel uygulamalar arastirilmaktadir. Bu seperatorlerin enerji tiikketimini artirmak,
sarj/desarj isletme yapilandirma ve pilin ¢evrim dmriinii uzatma gibi uzatma 6zelligi

bulunmaktadir.

1.2. Poli(vinilden floriir-ko-hekzafloropropilen)
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Sekil 1. 2. PVdF ve PVdF-HFP polimerlerinin yapisi(Zeytuni,2014)

PVDF (Polyvinylidene fluoride) ve HFP (Hexafluoropropylene) polimerler,
fluoropolimer ailelerine ait olan ve bir¢ok endiistriyel yonetici kullanilan termoplastik
malzemelerdir. PVDF ve HFP'nin birlesimi, ¢esitli ozellikler iceren bir
kopolimerdir.PVDF, termal dayanikliliga yiiksek bir polimerdir.Genis bir sicaklik
aralig1 (-40 °C ila +150 °C) stabil olabilir. Ayrica, PVDF, kimyasal direnci yliksek
olan bir malzemedir. Asitlere, bazlara, organik ¢oziiclilere ve UV 1sinlarina karsi
dayaniklidir. HFP, PVDF ile birlestirdiginizde, polimerin mekanik 6zelliklerini tagir.
HFP, PVDF'nin genislemelerini ve sinirlarini darbeye dayanikliligini arttirmaktadir.
Ayrica, HFP, PVDF'nin islenebilirligini ve dokularin daha kolay sekillendirilmesine
yardimct olmaktadir. PVDF + HFP kopolimeri, yiiksek dielektrik ihtimali ve diislik
dielektrik kaybi gibi havalandirma 6zelligine sahiptir.Bu 6zelligi ile elektrik sarfiyat



ithtiyacin karsilamak i¢in kullanilir. PVDF + HFP, yiiksek yanmazlik 6zelligi gosterir

ve diisliik duman salinimi yapmaktadir. PVDF + HFP, yangin geciktirici 6zelligi saglar.
PVDF + HFP'nin genel 6zellikleri:
- Yiiksek termal dayaniklilik
- Kimyasal direng - Elektriksel koruma 6zellikleri
- lyi islenebilirlik - Darbe dayanimi
- Yanmazlik ve diisiik duman salinimi

Bu &zellikler, PVDF + HFP'nin birgok endiistriyel koruma saglar. Ornegin,
elektrik kablolari, kaplamalar, membranlar,Poli(viniliden ko-hekzafloropropilen)
(PVDF-HFP), lityum iyon piller de dahil olmak tizere farkli uygulamalarda kullanimi
icin kapsamli ve ¢ok yonlii bir polimerdir. PVDF-HFP, tekrarlanan CH2-CF2
monomer birimlerinden olusan yar1 kristalli bir polimer olup ve hekzafloropropilenin
(HFP) eklenmesi durumunda , polimerde daha amorf alanlar olusumu sergilenir.
(Arsyad ve digerleri, 2023).

PVDF-HFP, piezoelektriklik, piroelektriklik ve ferroelektriklik dahil olmak
izere yiiksek esneklik ve iyi elektro-aktif tepki gibi arzu edilen dzelliklere sahiptir

(Arsyad ve digerleri, 2023).

1.3. Magnezyum Nitrat
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Sekil 1. 3. Magnezyum Nitrat kimyasal yapisi
Magnezyum nitrat (Mg(NO3)2) kimyasal bir bilesiktir ve bir¢ok 6zelligi vardir:

1. Kimyasal Formiil: Mg(NO3)2, yani bir magnezyum iyonu (Mg?") ile iki nitrat
iyonu (NO3") iceren bir bilesiktir.



2. Fiziksel Durum: Magnezyum nitrat, tipik olarak beyaz veya renksiz kristaller

halinde bulunur. Ayrica bu madde toz veya graniil formunda da bulunabilir.

3. Coziintirliik: Magnezyum nitrat, su i¢inde iyi ¢Ozilinlir. Bu, suyla temas

ettiginde kolayca ¢6ziindiigii anlamina gelir.

4. Higroskopik Ozellik: Magnezyum nitrat, nem ¢ekme yetenegi olan
higroskopik bir bilesiktir. Bu, nemli hava kosullarinda su buhar1 ¢ekme egiliminde

oldugu anlamina gelir.

5. Yakma Ozellikleri: Magnezyum nitrat, 1sit1ldiginda termal ayrisma yoluyla
ayrisir ve oksijen yayarak yanar. Bu o0zelligi, baz1 piroteknik ve atesle ilgili

uygulamalarda kullanilmasina neden olur.

6. Endiistriyel Kullanim: Magnezyum nitrat, ¢esitli endiistriyel uygulamalarda
kullanilir. Ornegin, tekstil, cam ve seramik endiistrilerinde koruyucu bir madde olarak

kullanilir.

7. Giibre: Magnezyum nitrat, bitkiler i¢cin magnezyum ve nitrat iyonlar

saglamak amaciyla giibre olarak kullanilabilir.

8. Kimyasal Analiz: Kimya laboratuvarlarinda analitik kimya calismalarinda ve

deneylerde bir reaktif olarak kullanilir.

9. Toksisite: Magnezyum nitrat, insan sagligina ciddi bir tehdit olusturmaz,
ancak asir1t maruz kalma veya yanlislikla yutma durumlarinda zehirli olabilir. Bu tiir

durumlarla temas edildiginde, tibbi yardim gerekebilir.

Bu 6zellikler, magnezyum nitratin yaygin olarak kullanildig: cesitli endiistriyel,

tarimsal ve laboratuvar uygulamalarin agiklar.

1.4. Borik Asit
CI)H
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Sekil 1. 4. Borik asit kimyasal yapisi



Borik asit, borun oksijen aliminin fazla olmasi nedeniyle borat olarak bir¢ok bor-

oksijen hiicresinin temel bilesenidir (Kuru & Yarat, 2017).

Borik asit, (borasis asit ya da ortoborik asit olarak da adlandirilir) borun zayif
bir asididir. Kimyasal formiilii H3BO3 (ya da B(OH)3) seklinde yazilir ve beyaz toz
halinde suda ¢oziinebilir formda bulunur. Borik asit kolemanit cevheri ile siilfiirik
asidin veya boraks ile bir mineral asidin reaksiyona girmesi ile elde edilir. Kolemanitin
(Ca2B6011.5H20) siilfiirik asit (H2SO4) ¢ozeltisinde tepkimesi sonucu borik asit
(H3BO3) ve jips (CaS0O4.2H20) olusmaktadir. Jips kristalleri ¢okertilir, borik asitin
ise kristallendirme islemi ile {iretimi saglanir. Borik asit yanmaya neden olan
maddelerin tutugsma derecesini azaltmak i¢in kullanilan borat bazli alev geciktiricilerin
temel formudur. Son yillarda regine bazli ahsap kompozit levhalara alev geciktirici
ozellik kazandirmasindan, kereste ve kati ahsap liriinlerde koruyucu madde olarak
kullanilmasindan dolayr 6nem kazanmaktadir. Disodyum oktaborat tetrahidratla
birlikte ahsap kompozit malzemelerde, deniz, yat ve havacilik boyalarinda alev
geciktirici malzeme olarak kullanilabilmektedir. Is1 veya korozyona karsi direng

olusturmak icin ates tuglalarina ve harclara eklenmektedir.

1.5. Dimetilformamid
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Sekil 1. 5. N-N Dimetilformamid kimyasal yapis1
Dimetilformamid (DMF), kimyasal formiilii (CH3)2NC(O)H olan organik bir
¢oziiclidiir. DMF'nin ¢oziicli 6zellikleri asagidaki gibidir:
Evrensel Coziicii: DMF, ¢ok genis bir yelpazedeki organik ve inorganik

bilesikleri ¢dzebilen evrensel bir ¢oziiciidiir. Organik bilesikler, tuzlar, asitler, bazlar

ve metaller dahil olmak {izere bir¢ok farkli maddeyi ¢6zebilir.

Yiiksek Coziintirliik: DMF, birgok bilesigi yiiksek oranda c¢ozebilen bir

¢oziiclidiir. Bu, ¢oziinmesi zor olan maddelerin ¢6ziilmesini kolaylastirir.



Polar Ozellikler: DMF, polar bir ¢dziiciidiir. Yani, dipol-dipol etkilesimleri ve
hidrojen baglar1 gibi polar etkilesimlere egilimlidir. Bu nedenle, polar bilesikleri
¢Ozmek i¢in iyi bir se¢enektir.

Iyi Kansabilirlik: DMF, birgok diger ¢oziicii ile iyi karisabilir. Bu, gesitli
reaksiyon ve uygulamalarda kullanilabilirligini artirir.

Yiiksek Buhar Basinci: DMF, yiiksek buhar basincina sahiptir, bu nedenle kapali

sistemlerde kullanirken dikkatli olunmali ve 1iyi havalandirilmis alanlarda

calisiimalidir.

Asindiric1 Olabilir: DMF, ciltle temasi tahris edebilir ve ciltte kuruma yapabilir.
Bu nedenle, DMF ile ¢alisirken uygun kisisel koruyucu ekipmanlarin kullanilmasi

Onerilir.

Yiiksek Sicaklik Stabilitesi: DMF, yiiksek sicakliklarda kararli bir sekilde

kullanilabilir, bu da baz1 yiiksek sicaklik uygulamalarinda tercih edilen bir ¢oziicii
yapar.
DMF, c¢esitli kimya alanlarinda, 6zellikle organik sentez, polimer iiretimi ve

farmasotik tretim gibi alanlarda kullanilir. Ancak, kullanimi sirasinda gilivenlik

onlemlerine dikkat edilmelidir, ¢iinkii baz1 olumsuz saglik etkilerine neden olabilir.

1.6. Aseton
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Sekil 1. 6. Aseton kimyasal yapisi

Sigma-Aldrich firmasindan temin edilen aseton >99,9% Saflikta kullanilmistir.

Aseton, kimyasal formiili CH3COCH3 olan bir keton tiiriidiir ve kimyasal

ozellikleri asagida agiklanmistir:

1. Kimyasal Formiil: Aseton, karbon, hidrojen ve oksijen atomlarindan olusan

CH3COCH3 formiiliine sahiptir.



2. Polar Coziicii: Aseton, polar ve apolar bilesikleri 1yi ¢6zen bir ¢oziiciidiir. Su

gibi polar maddelerle karisabilir ve organik ¢dziicii olarak yaygin olarak kullanilir.

3. Uguculuk: Aseton, oda sicakliginda hizla buharlasan ucucu bir sividir. Bu

ozelligi, temizlik ve ¢oziicii islemlerinde faydalidir.

4. Atesleyici Ozellik: Aseton, diisiik yanma sicakligina sahiptir ve bu nedenle

yanicidir. Bu nedenle agik alev veya 1s1 kaynaklarindan uzakta saklanmalidir.

5. Kararsizlik: Aseton, oksijenle temas ettiginde yavasc¢a bozulabilir ve zamanla

asetik aside dontisebilir.

6. Asitlik: Aseton, hafif bir asidik karaktere sahiptir ve suyla temas ettiginde

zayif bir asit olan hidrojen iyonlar1 (H+) serbest birakabilir.

7. Kimyasal Reaktivite: Aseton, c¢esitli kimyasal reaksiyonlara katilabilir.

Ozellikle aseton, organik sentezde, plastiklerin yapiminda ve ¢dziicii olarak kullanilir.

8. Metal Ile Reaksiyonlar: Aseton, baz1 metallerle temas ettiginde oksidasyon

tepkimelerine girebilir ve bazi metallerin ylizeyinde pas olusturabilir.

9. Polymer Coziiniirligii: Aseton, gesitli plastiklerin (6rnegin polistiren ve
akrilonitril biitadien stiren) ¢oziinmesine neden olabilir, bu nedenle bu tiir plastiklerin

temizliginde ve yapiminda kullanilir.

10. Kimyasal Analiz: Aseton, laboratuvarlarda analitik kimya ¢alismalarinda bir
¢oziicli ve reaktif olarak kullanilir. Ayrica bir¢ok endiistriyel uygulamada temizleme,

solvent ve reaksiyon ortami olarak kullanilir.

%99.9 saflikta aseton, oldukg¢a yliksek bir saflik derecesine sahip bir aseton
ornegini ifade eder. Bu, asetonun biiyiik dl¢iide saf oldugu ve diger tiirlerin veya

kontaminasyonlarin ¢ok az miktarda bulundugu anlamina gelir.



2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. Materyal

PVDF-HFP (ortalama M, ~110.000 -M w ~455.000 gr/mol) Sigma Aldrich
firmasi tarafindan temin edildi.
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Sekil 2. 1. PVDF-HFP'nin kiyasal yapis1

Magnezyum Borat laboratuvar ortaminda sentezlenmistir. Sentezlenen
Magnezyum Borat damitma islemi ve sonrasinda vakum filtrasyon yontemiyle ayirma

prosesinin prensipleri uygulanarak olusturulmustur.

Ticari seperator (Celgard) olarak bilinen pil "Kontrol " olarak grafiklerde
seperator kiyaslamasi performans kiyaslamasi i¢in kullanilmistir. Ticari bir seperator
olan Celgard, lityum demir fosfat (LiFePO4 veya LFP) bataryalarinda kullanilan bir
bilesendir. LFP bataryalari, enerji depolama, tasinabilir elektronik cihazlar, elektrikli
araglar ve daha bircok uygulama icin yaygin olarak kullanilir. Celgard gibi

seperatorler, bu bataryalarin performansini ve giivenligini artirmak i¢in kullanilir.

Celgard, ince bir polimer membran veya film olarak tasarlanmis bir malzemedir
ve batarya hiicrelerinde katot ve anot arasinda bulunan elektriksel olarak yalitilmis bir
bolme olusturur. Bu seperatdr, lityum iyonlarinin katottan anota ve tersine hareket
etmesine izin verirken, elektriksel olarak bir kisa devre olugmasini Onler. Ayrica
Celgard ve benzeri seperatorler batarya igindeki elektrolitin (lityum tuz ¢dzeltisi)
dagilmasii engeller, bu da bataryanin giivenli ve verimli bir sekilde calismasini

saglar.

Celgard, yiiksek termal dayaniklilik ve kimyasal dirence sahiptir, bu nedenle
LFP bataryalarin giivenli bir sekilde ¢alismasini destekler. Bu tiir seperatorler,
bataryalarin asir1 1sinma veya yangin gibi tehlikeli durumlart 6nlemeye yardimci

olabilir.



Sonug olarak, Celgard gibi ticari seperatorler, LFP bataryalarinin performansini
artirmak ve giivenligini saglamak i¢in Onemli bir bilesen olarak kullanilir. Bu
seperatorler, lityum iyon bataryalarinin genel olarak yaygin kullanildigr bircok

uygulamada bulunur.
Yapilan ¢alismada tiim pil numunelerinde Saf LiFePO4 katot kullanilmustir.
2.2. Elektro-egirme Prosesi

INOVENSO-NE200 tipi elektro-egirme cihazi kullanildi. Tek nozullu,
laboratuvar 6lgekli elektro egirme tinitesi 0-40 kV aras1 DC voltaj uygulamasina sahip

ve Aliiminyum toparlayici bir silindire sahiptir.

Sekil 2. 2. Elektro-Egirme cihazi

PVDF-HFP, PVDF-HFP/Magnezyum Borat numuneleri iiretilirken siringadan
sisteme 1-1,25 ml/s besleme debisinde ¢o6zeltiler aktarilmistir. Toplayict silindirin
yiizeyi Aliiminyum folyo ile kaplanmis ve silindirin hiz1 240 rpm olarak ayarlanmstir.
Polimerin piiskiirtiildiigii tip ve aliminyum toplayict levha arasindaki mesafe 15 cm

olarak baslatilmis.

Magnezyum Borat miktar1 arttikca bu mesafe 12 cm’ye kadar diistiriilmiistiir.

Potansiyel fark olusturmak i¢in uygulanan DC akim 15 kV ile baslatilmig Magnezyum
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Borat miktarinin artmasiyla birlikte 18 kV’a getirilmistir. Lifler bittikten sonra

Aliiminyum folyo ile birlikte vakumlu firina alinmis ve 12 saat bekletilmistir.

Sekil 2. 4. %5 Mg3(B0O3)2 ~PVDF-HFP, %2,5 Mg3(B0O3)2 —PVDF-HFP
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Boyutlandirma isleminden sonra GloveBox icerisinde pil yapimi gerceklesen
numunelerin dncelikle SEM goriintiileri alinarak pil uygunlugu i¢in morfolojik yapisi,

takviye malzemesinin dagilimi ile ilgili gerekli bilgiler alinmistir.
2.3. Elektro-Egirme Cozeltisi Hazirlama

Magnezyum Borat (Mg3(B03)2) yapisinin sentezi i¢gin, MgNH3 (Magnezyum
amonyak) ile NaOH (Sodyum hidroksit) 200ml i¢inde ¢oziildii.

Sekil 2. 5. Magnezyum nitrat (Mg(NO3)2) ile sodyum hidroksit (NaOH)
Magnezyum nitrat (Mg(NO3)2) ile sodyum hidroksit (NaOH) arasindaki
reaksiyon asagidaki gibi denklemlestirilebilir:

Mg(NO3)2 +2 NaOH — Mg(OH)2 + 2 NaNO3

Bu denklemde, magnezyum nitrat ve sodyum hidroksit reaksiyonla magnezyum
hidroksit ve sodyum nitrat olusturur. Bu bir ¢ift degisim reaksiyonudur ve triinler
¢oOziiniirlerdir. Magnezyum hidroksit ¢ozeltisi genellikle beyaz bir ¢ozelti olarak

olusur.
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Sekil 2. 6. Damitma islemi

Borik asit (H3BO3) ile magnezyum nitrat (Mg(NO3)2) ve sodyum hidroksit
(NaOH) ile olusturulan magnezyum hidroksit (Mg(OH)2) ve sodyum nitrat (NaNO?3)
arasinda bir tepkime sonucu magnezyum borat (Mg3(B0O3)2) elde edebilirsiniz. Bu
tepkime su sekilde gosterilebilir:

3 Mg(OH)2 + 2 H3BO3 — Mg3(B0O3)2 + 6 H20

Bu denklemde, magnezyum hidroksit ve borik asit reaksiyonla magnezyum
borat ve su olusturur. Bu, magnezyum hidroksit ve borik asidin ¢ozeltisini birlestirerek

magnezyum boratin olustugu bir ¢ift degisim reaksiyonudur.

Bu tepkimeyi gergeklestirmek igin, 6nce magnezyum nitrat ve sodyum hidroksit
ile magnezyum hidroksit ve sodyum nitrat olusturuldu. Ardindan, bu ¢6zeltiyi borik

asitle karigtirarak magnezyum borat olusumunu baslattik.
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Sekil 2. 7. Vakumla Filtrasyon

Filtre kagidinda kalan driinler yaklagik 65 ° C'de vakum firinda
kurutuldu.Kalintilar daha sonra bir aliimina potasina aktarildi ve kiil firininda 900 °
C'de 3 saat kalsine edilir. Bu son islem O-H baglarimi kirmak igin yapildi ve
(Mg3(B03)2) yapisini elde edildi.

_’——ﬁ X

Sekil 2. 8. Kiil firmi1 dncesi numune, kiil firin1 sonrasi numune

Saf PVDF-HFP ile yapacagimiz numune DMF/Aseton ¢dziiciilerinden olusan
¢ozelti olusumu igin eklenerek 500rpm’de manyetik karistiricida 24 saat manyetik
karigtirict ile kanstirildi. PVDF-HFP |, %2,5 ve %5 oraninda  yapacagimiz
(Mgs(BOs3)2) katkili numune DMF/Aseton ¢dziiciilerinden olusan ¢6zelti olusumu
icin eklenerek 500rpm’de manyetik karistiricitda 24 saat manyetik karistiricr ile
karistirtlir.Sonrasinda  (Mg3(BO3)2) katkisint  PVDF-HFP ile olusan ¢6zeltiye
eklenmeden Once ultrasonik banyoda DMF ile homojen bir dagilim saglamak ve

cozelti igerisinde bu homojenligini devam ettirmek i¢in 25 dakika ultrasonik banyo,
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25 dakika manyetik karistirici sonrast PVDF-HFP DMF/Aseton karisimina eklenip
tekrar ayni iglemler birer kez tekrar edilir. Ardindan manyetik karistiricinin iizerinde
yeniden 1 saat daha karistirilarak ¢oziinmesi saglandi. Istenilen kalinhiga gore
kullanilmasi gereken kat1 miktar1 hesaplandi ve ¢ozeltiler buna bagli olarak Tablo 1°de

belirtilen oranlarda olacak sekilde hazirlandi.
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Sekil 2. 9. %2.5 (Mg3(B03)2) katkili PVDF-HFP c¢ozeltisi

Tablo 2. 1. Cozelti oranlart

PVDF-HFP %100 %97,5 %95
Magnezyum Borat - %2,5 %5
DMF 7ml 7ml 7ml
Aseton 3ml 3ml 3ml

Elektro-egirme Prosesi

Yiiksek Voltaj
N

Polimer ¢ézelti

\F || WA

Magnezyum Borat takviyeli
PVDF+HMF kompozitten
olugan ¢dzelti

Sekil 2. 10. Sematik Elektro-egirme cihazi ve kullanilan seperatdr ¢ozeltisi gosterimi
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2.4. Karakterizasyon
2.4.1. SEM analizi

Taramali elektron mikroskobu (SEM) / Enerji dagitict X-1s11 spektroskopisi
(EDS) SEM deneyleri, EDS ile donatilmis bir JEOL-JSM-7001F kullanilarak
gerceklestirildi. EDS Oxford Instruments ile yapilan deneylerde SE dedektorii, HV
modu ve 5-15 kV hizlandirma voltajlar1 kullanildi.

F

Sekil 2. 12. Toz kristal (XRD) cihaz1

Rigaku Smart Lab X-Isin1 Difraktometresi ¢ok amagli boliimleri ile hizmet
vermektedir. Cihaz bakir hedefli X-151n1 tiipiine ve tiipteki ani sicaklik degisimlerini
kontrol eden su sogutucusu bulunmaktadir. Cihazda monokromatize X-isin1 elde
edilmesini saglayan yiiksek coziiniirliikkte Grafit Monokromatoér vardir.Cihazinda
bulunan c¢apraz 151n optik mekanizmasi (CBO) yeni bir ayar ve diizenleme

yapilmaksizin odak ya da paralel 151n geometrisinde ¢aligabilme imkani saglamaktadir.
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“Bragg-Brentano odak 151n geometrisi” yontemi ile 1yi kristallenmis ve diizgiin ylizeyli
numunelerin oldukg¢a giiglii kirmim bantlar1 teminine karsin; yilizeyi piriizlii zayif
kristallenmis 6rneklerin ve 6zellikle ince filmlerin faz tanimlamalarinda “Paralel odak
151n geometrisi” islemektedir. Ayrica degisik kalinliklardaki ince filmlerden standart
0/20 (20=2-90° araliginda) tarama yontemiyle genellikle zay1f bir sinyal alinmasina
karsin 20 tarama yOntemi ve sabit bir grazing acist (GIXD-minimum 0 1°) ile daha
giiclii bir sinyal eldesi miimkiindiir. Yontem ile yapmis oldugumuz filmlerin hassas

Olgtimleri alinmuistir.

2.4.2. Pil Testleri
| SWERE Bl

=
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| & \ o s
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Sekil 2. 13.3 Cv test cihaz goriintlisi

CV (Dongiisel voltametri) cihazi, elektrokimyasal analizlerde kullanilmaktadir.
Bu cihaz, elektrotlar arasinda koruyucu redoks sicakliklarini denetleme ve
elektrokimyasal Ozelliklerini belirlemek i¢in kullanilir. Dongiisel voltametri,
elektrotlarin zamana kars1 gegislerini dlgerek elektrokimyasal siirelerin kinetigi ile
ilgilenir. CV cihazi, sistem fi¢ elektrottan ibarettir: calisma elektrodu, referans
elektrodu ve karsi elektrodu. Elektrotlar, elektrokimyasal hiicre i¢indeki modelleri
korunmasidir amaci. Cihaz, elektrotlar1 kontrol ederek ve akim dlgerek
elektrokimyasal tepkilerin  koruyucu elektrot kisimlarini  gdzlemler. (Hasar
&Tagkan,2021)
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Elektrokimyasal Empedans Spektroskopisi (EIS), elektrokimyasal sistemlerin
karakterizasyonunda uygulanan bir tekniktir. Bu teknik, elektrokimyasal hiicrelerin
empedansinin frekans araligi 6l¢timiinii yapmaktadir. EIS, elektrokimyasal sonuglarin
kinetigi, elektrot yiizeylerinin 6zellikleri ve elektrokimyasal hiicrelerin performansi
gibi bir¢ok bilgi vermektedir. EIS, kii¢iik bir alternatif akim sinyali sinyalleri
elektrokimyasal hiicrelerin empedansina karsilik gelen gerilim ve akim degerleri
Ol¢iilir.Farkli frekanslarda yogunlagsma ve elde edilen degerler, bir empedans
spektrumu olarak grafiksel olarak goriiniir. Bu spektrum, elektrokimyasal hiicrelerin
impedansinin frekansina bagli olarak nasil gelecegini gosterir. EIS, birgok uygulama
alaninda kullanilmaktadir. EIS'nin 6zellikleri arasinda, non-invaziv olmasi, hizli ve
hassas sonu¢ vermesi, elektrokimyasal hiicrelerin ger¢ek cihazlarinda kullanima
sundugu 6zellikler ve elektrokimyasal tepkilerin kinetigi ve oranlar1 hakkinda bilgi
sunuculart barindiriyor. Bu nedenle, elektrokimyasal empedans spektroskopisi,

elektrokimyasal muayenelerde ve endiistriyel malzemelerde 6nemli bir aractir.
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3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1. Morfolojik Ozellikler

SEM WD 10 . Omm|

Se 3. 1. gnezyum Borat sentezi sonrast SEM nh’iteeri
a-X10 000 Biiyiitme b- X30 000 Biiyiitme goriintiisii

Magnezyum Borat sentezi sonrast olusan morfolojik yap1 kontrol ve dagilimi
hakkinda bilgi almak adina SEM goériintiileri alinmis ilgili gorselleri Sekil 3-1°de
verilmistir. (X10 000 ve X30 000 biitiitmedeki goriintiileri)Sentezlenen Magnezyum
Borat’in tane sekilleri, boyutlari, kristal yapt ve yonelimi hakkinda bilgi sahibi
olabiliriz

| §
£1
- I

Sekil 3. 2. (a) %5, (b) %2,5 (Mg3(BO3)2)-PVDF-HFP ve () PVDF-HFP x5 000
bliylitme

DMF/Aseton iginde agirlikga %5'1lk bir PVDF-HFP ¢ozeltisinin igine
Magnezyum Borat katkis1 lif ¢apinda artisa sebep olmustur. Daha fazla bir oranda
boncuklu lif yapisi olusabilecegi SEM goriintiisiinde de belli belirsiz goriilmektedir.
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Cozeltideki PVDF-HFP miktarim1 artirarak Magnezyum Borat katkisinin
azaltilmasi (agirlikga %2,5) viskoziteyi azaltarak, elektroegirme jetini stabilize eder ve
boncuksuz nanolif olusumununun %5lik konsantrasyona gore daha homojen bir
yapinin olugmasina sebebiyet vermistir. Saf PVDF-HFP'nin agirlik ylizdesinin varligi,

nanoliflerin ¢apini azaltmistir.

Electron Image 1 EDS Layered Image 1

25um 2y

Sekil 3. 3. . a-%2,5Magnezyum Borat katkili PVDF-HFP seperatoriiniin SEM

gorlintiisii b-%2,5Magnezyum Borat katkili PVDF-HFP seperatoriiniin

SEM goriintiisii tizerine EDS goriintiisi

SEM (Taramal1 Elektron Mikroskop) ve EDS (Enerji Dagilim Spektroskopisi)
analizi, numunenin mikro yapisini ve bilesimini karakterize etmek i¢in kullanilir. SEM
goriintiileri, numunenin yiizey morfolojisini ve yapisal 6zelliklerini gosterirken, EDS
sonug grafikleri, numunenin icindeki elementlerin kimyasal bilesimini gosterir. Iste

SEM EDS sonug grafiklerinin ne anlattigina dair bilgiler:

1. Elementel Bilesim: EDS sonuglari, numune icinde hangi elementlerin
bulundugunu belirler. Her bir elementin varligi, grafikteki zirveler veya pikler ile
temsil edilir. Bu, numunenin hangi kimyasal elementlerden olustugunu gosterir.

2. Element Dagilimi: EDS, numune yiizeyindeki veya icindeki elementlerin
dagilimin1 gosterir. Bu, bir numunenin farkli bolgelerinde hangi elementlerin yogun
oldugunu veya hangi bolgelerde az oldugunu belirlemenize yardimci olur.

3. Relatif Yogunluk: EDS grafikleri, her bir elementin varliginin veya
yogunlugunun, diger elementlere gore ne kadar fazla veya az oldugunu gosterir. Bu,
numunenin bilesimini daha ayrintili bir sekilde anlamaniza yardimci olabilir.

4. Kimyasal Degisiklikler: EDS analizi, kimyasal reaksiyonlarin veya
degisikliklerin izlerini siirmenize yardimci olabilir. Ozellikle kati numunelerin

yiizeylerindeki kimyasal reaksiyonlar veya kaplamalari belirlemek i¢in kullanilir.
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5. Kontaminasyon: EDS sonuglari, numunenin istenmeyen kontaminasyonlarini
veya yabanci maddelerini tespit etmek icin kullanilabilir. Bu, numunenin temizligi ve
saflig1 hakkinda bilgi saglar.

6. Mineraloji: EDS, minerallerin bilesimini ve dagilimini belirlemek ig¢in
kullanilir. Jeolojik 6rneklerin analizinde veya malzeme bilimi uygulamalarinda
mineral bilesimini incelemek i¢in kullaniglidir.

7. Kimyasal Analiz: EDS sonuglari, kimyasal analizler i¢in temel bilgiler sunar

ve bir numunenin kimyasal bilesimini belirlemek i¢in kullanilir.

Sonug olarak, SEM EDS sonug grafikleri, bir numunenin bilesimini ve elementel
dagilimin karakterize etmek i¢in 6nemli bir aragtir. Bu sonuglar, bir¢ok farkli bilim
alaninda ve endiistriyel uygulamada kullanilir ve numunenin 6zelliklerini anlamak ve

degerlendirmek i¢in kritik bir rol oynar.

F Kal_2

25pm

O Kal ] B Kal 2 _

25pm 25pm

Mg Kal_2

25pm

Sekil 3. 4. %2,5Magnezyum Borat katkili PVDF-HFP seperatoriiniin fazlarinin analiz
goruntisu
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Sekil 3. 5. Adsorpsiyon sonras1 %2,5 katkil1 seperatore ait pikleri veren EDS grafigi

Tablo 3. 1. %2,5 Magnezyum Borat Katkili PVDF-HFP Ayirict EDS Sonuglari

Element | Line Type Apparent k Ratio Wi% Wit% Standard

Concentration Sigma Label

B K series 0.39 0.00157 2.39 0.80 BN

C K series 5.57 0.05573 48.69 0.46 C Vit

O K series 1.03 0.00348 4.37 0.13 Sio2

F K series 27.38 0.05376 44.29 0.42 CaF2

Mg K series 0.07 0.00049 0.25 0.03 MgO

Total: 100.00

EDS Layered Image 2

| - r-— | ~ Ssum
25um 25um

Sekil 3. 6. a-%5Magnezyum Borat katkili PVDF-HFP seperatoriiniin SEM goriintiisii
b-%5Magnezyum Borat katkili PVDF-HFP seperatoriiniin SEM gériintiisii
iizerine EDS goriintiisii
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F Kal_2 C Kal_2

25um 25pm

0O Kal Mg Kal_2

| T ——

25um 25um

25pm

Sekil 3. 7. %5Magnezyum Borat katkili PVDF-HFP seperatoriiniin fazlarinin analiz
goruntiisu
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Sekil 3. 8. Adsorpsiyon sonras1 %5 katkili seperatore ait pikleri veren EDS grafigi

Tablo 3. 2. %5 Magnezyum Borat Katkili PVDF-HFP Ayirict EDS Sonuglari

Element Line Apparent k Ratio Wit% Wit% Standard
Type Concentration Sigma Label
B K series 0.36 0.00145 1.84 0.75 BN

C K series 6.72 0.06718 46.77 0.42 C Vit

0 K series 0.98 0.00330 3.18 0.11 Sio2

F K series 39.20 0.07697 47.82 0.42 CaF2
Mg K series 0.14 0.00091 0.38 0.03 MgO

Total: 100.00

3.2. Pil Ozellikleri

Sekil 3.9°de sirasiyla (a) Saf LFP, (b) PVDF-HFP, (c) PVDF-HFP%2.5 , (d)
PVDF-HFP%S5 Numunelerinin CV egrileri gosterilmistir. Bu CV egrileri kendi
arasinda kiyaslandig1 vakit katod indirgenme pik voltaji ile anot yiikseltgenme pik
voltajinin sayisal degerinin birbirine yakin veya uzak olusu pilin elektrokimyasal
performans1 hakkinda bize bilgi verebilir. Burada ayni zamanda indirgenme ve
yiikseltgenme egrilerinin keskin olmasi da ayni1 zamanda pil elektrokimyasal
performansinin ne kadar iyi olduguna dair bize bilgi verir. Saf LFP pilinin anodik ve
katodik piklerinin keskin ve anodik yiikseltgenme piki potansiyeli 3.7 V ve katodik
indirgenme piki 3.1 V dur. PVDF-HFP pilinin anodik ve katodik piklerinin Saf LFP
ye gore biraz daha az keskin ve anodik yiikseltgenme piki potansiyeli 3.9 V ve katodik
indirgenme piki 2.95 V dur. PVDF-HFP-2.5% pilinin, %2.5 Mg Borat eklenmesiyle
anodik ve katodik piklerinin PVDF-HFP piline gore biraz daha keskin ve anodik
yiikseltgenme piki potansiyeli 3.8 V ve katodik indirgenme piki 3.0 V dur. PVDF-
HFP-5% pilinin, %5 Mg Borat eklenmesiyle anodik ve katodik piklerinin PVDF-
HFP-2.5% piline gbre biraz daha keskin ve anodik yiikseltgenme piki potansiyeli 3.7
V ve katodik indirgenme piki 3.2 V dur. Bu sonuglar gostermektedir ki , PVDF-HFP
seperatdor malzemesine Mg Borat eklenmesi pilin elektrokimyasal performansinin

etmis oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 3. 9. (a) Saf LFP, (b) PVDF-HFP, (c) PVDF-HFP%2.5 , (d) PVDF-HFP%5
Numunelerinin CV egrileri

Sekil 3.10°da sirasiyla (a) Saf LFP, (b) PVDF-HFP, (c) PVDF-HFP%2.5 , (d)
PVDF-HFP%S5 Numunelerinin EIS ve Nyquist egrileri gosterilmistir. Bu Nyquist
egrileri kendi arasinda kiyaslandig1 vakit empedans degerinin biiyiik olmasi lityum
iyon transferinin sistemde daha fazla direngle karsilastigin1 gosterir. Yaklasik olarak
Saf LFP, PVDF-HFP, PVDF-HFP%2.5 , PVDF-HFP%S5 pillerin empedans degerleri
strastyla 180, 250, 190 ve 210 ohmdur. Bu sonuglar gostermektedir ki PVDF-HFP
seperator malzemesine %2.5 Mg borat katildiginda empedans degeri saf LFP degerine
dogru azalmis, fakat sisteme %2.5 Mg borat katildiginda empedans degeri biraz daha
artis oldugu gozlenmistir. Bu sonug¢ gostermektedir ki sisteme %2.5 Mg borat dan
fazla miktada katki katildig1 zaman Mg borat nanoparcaciklar: topaklanma yaparak
sistemin igeriside olusturduklart mikron Glgekli topaklanma bdlgeleri Lityum iyon

difiizyonuna gore daha fazla bir bariyer etkisi géstermistir.
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Sekil 3. 10. (a) Saf LFP, (b) PVDF-HFP, (c) PVDF-HFP%2.5 , (d) PVDF-HFP%5
Sekil 3.11°de sirastyla (a) PVDF-HFP, (b) PVDF-HFP%2.5 , (c) PVDF-HFP%5

Numunelerinin voltaj-kapasite egrileri verilmistir. Voltaj-kapasite sonuglarina gore
yiiksek C degerlerine ¢ikildigr zaman (6rnegin 2C, 3C), %5 MgBorat igeren PVDF-
HFP%S5 pilinin kapasite degeri agisindan PVDF-HFP ve PVDF-HFP%2.5 pillerine

kiyasla daha kararli bir hal sergiledigi goriilmiistiir.
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Sekil 3. 11 (a) PVDF-HFP, (b) PVDF-HFP%2.5 , (c) PVDF-HFP%5 Numunelerinin
voltaj-kapasite egrileri




Sekil 3.12°de sirastyla (a) PVDF-HFP, (b) PVDF-HFP%2.5, (c) PVDF-HFP%5
Numunelerinin kapasite-dongii sayist egrileri verilmistir. Kapasite-dongli sayisi
sonuclarina gore yiiksek C degerlerine ¢ikildigi zaman (6rnegin 2C, 3C) ve yiiksek
dongii sayisinda, %5 MgBorat iceren PVDF-HFP%S5 pilinin kapasite degeri agisindan
PVDF-HFP ve PVDF-HFP%2.5 pillerine kiyasla daha kararli bir hal sergiledigi
goriilmistir. PVDF-HFP, PVDF-HFP%2.5 ve PVDF-HFP%5 Pillerini kendi
aralarinda kiyaslarsak daha 6znel olarak su sonug ortaya ¢ikmaktadir. Ornegin 45.
Dongiide 0.5C sarj-desarj hizinda PVDF-HFP pilinin kapasitesi yaklasik olarak 130
mAh/g, PVDF-HFP-2.5% pilinin kapasitesi yaklasik olarak 130 mAh/g, ve PVDF-
HFP-5% pilinin kapasitesi yaklasik olarak 135 mAh/g dir. Piller 50. Dongiiden sonra
2C hizinda sarj-desarj edilmstir. Mesela PVDF-HFP pilinin kapasitesi 2C hizindaki
desarj kapasitesi yaklasik 60 mAh/g, PVDF-HFP-2.5% pilinin 2C hizindaki kapasitesi
yaklasik olarak 80 mAh/g, ve PVDF-HFP-5% pilinin 2C hizindaki kapasitesi yaklagik
olarak 110 mAh/g olarak bulunmustur.
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Sekil 3. 12. (a) PVDF-HFP, (b) PVDF-HFP%2.5 , (c) PVDF-HFP%5 Numunelerinin
kapasite-dongii sayisi egrileri
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4. SONUC

Bu ¢alismada Magnezyum Borat sentezi ile PVDF-HFP polimeriyle Lityum
Iyon Bataryalari i¢in seperatdr numuneleri iiretmek amaciyla elektro-egirme yontemi
kullanilmistir. Magnezyum Borat oranlariin fiberlerin seklini ve boyutunu 6nemli
oOl¢iide etkiledigi sonucuna ulasilmistir.Calismada Magnezyum Borat artis1 ile mesafe
azaltilip sistemdeki akim artirilmak durumunda kalindig: i¢in istenilen homojenlikte
fiberler olusmamistir.Cap1 biiylik olan fiberlerde hacim orani yiizey alanina kiyasla
daha biiyiik olacagi i¢in istenilen gegirgenligi saglamayip bariyer gorevi gormiistiir.
Magnezyum Borat’in %2,5 ve altinda katkilanmasiyla daha uzun mesafe ve jetin daha

fazla ¢ekilmesiyle lifli yapinin ortaya ¢ikmasi miimkiindiir.

HFP%5 pilinin kapasite degeri agisindan PVDF-HFP ve PVDF-HFP%2.5
pillerine kiyasla daha kararli bir hal sergiledigi goriilmiistiir. Kapasite-dongii sayisi
sonuclarina gore yiiksek C degerlerine ¢ikildigi zaman ve yiiksek dongii sayisinda,
%35 MgBorat igeren PVDF-HFP%35 pilinin kapasite degeri agisindan PVDF-HFP ve
PVDF-HFP%2.5 pillerine kiyasla daha kararli bir hal sergiledigi goriilmiistiir.
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