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O2z: Bu calisma, nanolif yapili membran iiretimi igin aktif karbon (AK) katkil poliamid-66 (PA66) esash polimerik
nanoliflerin tiretimine odaklanmaktadir. Bu ¢alisma kapsaminda nanoliflerin tiretimi i¢in elektrospinning tekno-
loji kullanilmis olup membranlarin ortalama lif ¢aplar1 degerlendirilmistir. Elde edilen nanoliflerin ortalama ¢api-
nin 180 ile 250 nm arasinda oldugu tespit edilmistir. Ayrica SEM goriintiilerinden tiretilen malzemelerde piirtizsiiz
ve ¢ok ince nanoliflerin olustugu belirlendi. PA66 polimer ¢6zeltisinde aktif karbon katkilamast ile ¢6zeltinin ilet-
kenliginin arttig1 ve buna bagli olarak fiber ¢apinin inceldigi gézlendi. Bununla birlikte boncuklu yapilarin gézlen-

memesi diizenli lineer lif yapisinin varligini kanitlamaktadur.
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Abstract: This study focuses on the production of activated carbon-doped polyamide-66 (PA66) based polymeric
nano-fibers for the production of nanofiber structured membranes. Within the scope of this study, electrospinning
technology was used to produce nanofibers and the average fiber diameters of the membranes were evaluated. It
was determined that the average diameter of the resulting nanofibers was between 180 and 250 nm. In addition, it
was determined from SEM images that smooth and very thin nanofibers were formed in the production methods.
It was observed that with the addition of activated carbon in the PA66 polymer solution, the conductivity of the
solution increased and accordingly the fiber diameter became thinner. At the same time, the absence of beaded

structures proves the existence of a regular linear fiber structure.
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1. Girig

Son zamanlarda elektrospinning yontemiyle elde edilen nano boyutlu lif esash malze-
melere olan ilgi, tistiin 6zellikleri (hacme gore genis yiizey alani, ¢ok kiigiik gozenek boyutu,
esnek yiizey islevselligi, istiin mekanik 6zellikler) ve yaygin uygulama alanlan (filtrasyon,
kompozit, tibbi vb.) nedeniyle olduk¢a artmustir. Elektrospinning nano fiber membranlar,
yiksek gozeneklilige, yiiksek spesifik ylizey alanina ve benzersiz birbirine bagli yapiya sa-
hip-tir (Chen et al. 2020). Bu nedenlerden dolay1 nano yapili lifler ve nanolif bazli malzeme-
ler hem arastirma gelistirme ¢alismalarinda hem de endustride giderek daha popiiler ve
o6nemli hale gelmektedir (Gibson, 2001; Cetin ve Tiyek, 2021).

Nanolifler bir¢ok yontem ile tiretilebilmektedir. Elektrospinning yontemi, uygulama
kolaylig1 ve kontrol edilebilir bir lif elde edilebilme a¢isindan avantaj sunmaktadir. Bununla
birlikte kullanilabilecek polimer cesitliligi acisindan da bir¢ok arastirmaci tarafindan tercih
edilmektedir (Ramakrishna ve ark., 2006). Ayrica elektrospinning, mikron ve mikron alt1
¢ap araliginda nanoliflerin tiretimi i¢in popiiler bir tekniktir (Kili¢, 2008). Elektrostatik kuv-
vet kullanilarak polimerik filamentlerin iretildigi elektrospinning yonteminin patenti ilk
kez 1934 yilinda Formhals tarafindan alinmistir (Giil, 2022). Eriyik ve kuru ¢ekme, 1slak
egirme vb. gibi geleneksel elyaf egirme sistemlerinden farkli olarak elektrospinning iglemi,
bir polimer jetini cekmek ve germek i¢cin mekanik kuvvet yerine elektrik alan kuvvetini kul-
lanir (Danwanichakul, 2012). Bir polimer ¢6zeltisine bir elektrik alan1 uygulandiginda, poli-
mer c¢ozeltisi yiiklenecek ve yikli ¢6zelti kilcal uctan disar: cekilecektir. Kiiciik ¢apli jet,
gerilme ve biikiilme kararsizligina maruz kalacaktir. Bu agamada solvent hizla buharlagir ve
polimer ¢ozeltisi bir toplayici tizerinde nanolifler halinde katilasarak nano lifi olusturur (Ti-
yek ve ark., 2019).
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Sekil 1. Nandlif tretimsistervinin (elektrospinning) semetik gosterimi.

Bir elektrospinning sistemi temel olarak bir besleme iinitesi, bir yiiksek gerilim gii¢
tedarikgisi ve bir toplayicidan olusur (Sekil 1). Elektrospinning prosesindeki parametreler
sistem, ¢Ozelti ve cevresel parametreler olarak siniflandirilabilir. Sistem parametreleri uy-
gulanan elektrik alani, toplayici ile igne ucu arasindaki mesafe, polimer ¢6zeltisinin besleme
hiz1 vb., ¢6ziim parametreleri konsantrasyon, viskozite, iletkenlik, yiizey gerilimi vb. ve ¢ev-
resel parametreler ise ortam nemi, sicakliktan olugsmaktadir (Giil ve Tiyek, 2023). Nanolifle-
rin yapist ve morfolojisi, sistem, ¢ozelti ve cevresel parametreler morfolojisinin sinerjik et-
kisi ile belirlenir. Ornegin, daha ince elyaf caplar1, daha kiiciik capli igne uclarindan egrilir.
Daha yiiksek voltaj uygulanmasi fiber ¢apimi azaltir ancak boncuklu bir fiber yapisi ortaya
¢ikar (Deitzel, 2001).

Elektrospinning elyaf tiretim teknigini etkileyen malzeme 6zellikleri su sekildedir; po-
limer konsantrasyonu, ¢6zelti viskozite degeri, ¢cozeltinin elektriksel iletkenligi ve polimerin
scOziiclisii. Membran malzemesi 6zellikleri arasinda ¢ozelti konsantrasyonu, nanofiber ya-
pnin stabil tutulmasinda 6nemli bir rol oynar. Clinkii ayn1 zamanda ¢6zeltinin viskozite
degerini, ¢ozeltinin yiizey gerilimini ve iletkenlik degeri gibi ¢ozeltinin diger karakteristik
ozelliklerini de etkiler. Kullanilan ¢6ziictiniin tiird bir diger 6nemli faktordiir. Clinki ¢6-
zicl 6zelligi ¢ozeltinin ylizey gerilimini ve elektrik alanindaki buharlagma siirecini etkiler.
Ucucu ozelliklere sahip solventler, elyafin ylizey morfolojisini ve genis ags: bir yapinin olu-
sumunu etkiler (Nirmala ve ark., 2010).

Yapay liflerin 6nciisii olarak bilinen PA66 lifi, 1928 yillarinda Carothers dnciiligiinde
ortaya ¢ikarilmigtir. PA66 polimeri, hegzametilendiamin ve adipik asitin polikondenzas-
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yonu yontemiyle sentezlenmektedir. PA66'nin kapali olarak formiilii (Ci..H..O.N:)n sek-
linde gosterilirken kimyasal yapisi sekil 2’de paylagilmistir. Termoplastik yapida bir polimer
olan PA66'nin erime noktasi 245/260 °C araliginda olup yogunluk degeri ise 1,14 -1,18 g/cm3
civarindadir (Gl ve ark., 2023).

i bl 0
‘(N_(CH:)S_N_C_(CHQ)A_ Cln

Sekil 2 PA66Nin kimyasal yapis.

Bu calismada, ileri teknolojiye sahip polimerik malzeme esasli nanolif tiretiminde en
et-kili yontemlerden biri olan elektrospinning yontemi kullanilarak aktif karbon katkilt
nano ¢aplara sahip polimerik membran ylizeylerin elde edilmesi amag¢lanmigtir. Bu amag
dogrultusunda, nanolif uygulamalarina yonelik; fonksiyonel daha ince membran 6zellikleri
i¢in lif Gretim ve c¢ap analizi yapilarak yenilikei bir ¢alisma ortaya konmustur. Gzenekli
yapidaki aktif karbondan istifade edilmesi 6zellikle membran teknolojilerinde yeni yaklagim
ile katki-da bulunulmasina hem de yeni nano yiizeye sahip lifler gelistirilmesine imkan sag-
layacaktir. Elde edilen nano yapidaki liflerin, morfolojik karakterizasyonu i¢in SEM calis-
malar1 yapilirken nanoliflerin ylizey analizleri ve lif cap degeri de ortaya konmustur.

2. Deneysel Calismalar

2.1. Materyal

Caligmada kullanilan PA66 polimeri pellet formunda olup (Formiile edilmis agirhig:
262.36 g/mol, yogunluk: 1.19 g/mL) Sigma Aldrich’den ve polimer ¢6zeltisinin hazirlanma-
sinda ¢bziicii olarak kullanilan formik asit (HCOOH, >98%, 1.22 g/cm?) ve asetik asit
(CH5;COOH, %100, 1.05 g/cm?) Merck firmasindan satin alinmustir.

2.2. Metot

AK katkili ve katkisiz olarak hazirlanan ¢ozeltiler toplam kat1 igerigi agirlik¢a %20 ola-
cak sekilde PA66/AK orami agirlik¢a 100/0, 75/25 ve 50/50 olmak iizere 100 ml halinde 3
farkli ¢6zelti hazirlandi. Coziicii olarak 1:1 oraninda formik asit ve asetik asit kullanildi. Her
¢ozelti once 1siticili manyetik karigtiricida 50°C'de 30 dakika karigtirildi, daha sonra oda si-
cakliginda 12 saat (600 rpm) karigtirildi. Karigtirilan ¢ozeltiler son olarak 30 dakika boyunca
oda sicakliginda ultrasonik bir banyoda igleme alindu.

Elektrospinning islemleri, Kahramanmaras Siit¢ii imam Universitesi USKIM Malzeme
Arastirma Laboratuvari'nda bulunan Inovenso marka NanoSpinner PilotLine model yar1 en-
distriyel ¢ok igneli elektrospinning cihazinda (Sekil 3) gerceklestirildi

Sekil 3. inovenso elektrospinning cihaz.
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Karisimlarin cihazdan ekstraksiyonu sirasinda giig, besleme, igne ucu-toplayict mesa-
fesi gibi parametreler hassasiyetle belirlendi. Hazirlanan polimer ¢ozeltileri sirasiyla 10
mLlik plastik siringaya cekilerek cihaza yerlestirildi. Elektrospinning cihazinda temel mal-
zeme olarak 12 g/m? agirliga sahip 48 cm genisliginde kalenderle igslenmis polipropilen bazli
beyaz dokunmamis kumas malzeme kullanildi. Plriizsiiz ve siirekli bir nanofiber membran
yiizeyi elde etmek i¢in bu ¢aligmada kullanilan proses parametreleri Tablo 1'de verilmistir.

Tablo1. Caligma planina ait nanalif Uretimparametreleri.

od a=n Sire Beslere Mesafes Voltaj
(2 (Ssat) (MmN () ®)

100/0 PG5/ (100-0) 2 07401 1905 22
75/25 PSS / (715-25) 2 07401 190:5 )
50/50 PGS / (50-50) 2 07401 1905 )

Karisim ¢ozeltilerinin elektriksel iletkenlik analizi i¢in Hanna HI marka iletkenlik ci-
hazinda pS/cm olarak ayr1 ayr 6l¢iildi. Nanolif yapili yiizeylerin tiretiminde kullanilan ¢6-
zeltilerin viskozite degerleri Brookfield DV-I + Viskozimetre cihazinda 4 numarali mil kul-
lanilarak oda sicakliginda, ISO 2555 standardina gore 100 rpm donts hizinda yapilmisgtir.
Numunelerinin morfolojik yapisini incelemek amaciyla 6ncelikle numunelere Cressington
108auto altin kaplama cihazinda altin kaplama yapild1 ve daha sonra ZEISS marka EVO/LS10
model taramali elektron mikroskobu (SEM) ile goriintiileri elde edildi. Her numunenin SEM
goriintiileri tizerinde 20 6l¢iim yapilarak membran numunelerinin ortalama lif ¢aplar: be-
lirlendi.

3. Bulgular ve Tartisma

Elektrospinning prosesi i¢in hazirlanan polimer ¢ozeltilerinin karakterizasyonu igin
elektriksel iletkenlikleri ve viskozite degerleri 6l¢iildii. Elde edilen nanolif yiizeylerin morfo-
lojik yapilar1 SEM analizleri ile incelenmistir.

3.1. Cozelti Karakterizasyon Calismalar:
3.1.1. Cozelti iletkenlik analizi

Cozeltideki AK karisim oranlarina bagh olarak karisimlarin elektriksel iletkenlik 6l¢iim
sonuclar1 Sekil 4’te grafiksel olarak verilmektedir.

380 1 1 1

375 -

370 -

365 -

360 -

iletkenlik (uS/cm)

355 =

350 -

106/0 75}25 50}50
PA66/AK orani (%)

Sekil 4 PAG/MKkangmoranlanna ait giizelti elektriksel iletkenlik defisimarafidi.

Elektrospinning ¢ozelti karisim oranlarinda AK'in artmasiyla ¢6zeltinin elektriksel ilet-
kenligi arttif1 gozlenmistir. Bu artan elektriksel iletkenlik degeri, polimer c¢o6zeltilerinin
elektrospinning cihazi ile galisma siirecini dogrudan etkilemis olup, polimer karisimindaki
AK oraninin artmasina bagh olarak jet tizerindeki ¢ozelti donma veya tikanma gibi prob-
lemlerle karsilagilmamaistir. Bunula birlikte karbon yapisina bagli olarak artan iletkenlik ¢6-
zeltide de iletkenligi artirdigi literatiir galigmalar ile uyumlu oldugu saptanmigtir (Yalgin-
kaya, 2022; Awad ve ark., 2021).

Giil, A. GreenTech 2024, 2(2). https://doi.org/10.5281/zenodo.14291809. 4 of 7



Elektrospinning Yontemi ile Aktif Karbon Katkili PA66 Nanoliflerin Elde Edilmesi ve Lif/Cap Analizi 5 of 7

3.1.2. Cozelti viskozite analizi

AK karisim oranlarina bagli olarak hazirlanan polimer ¢ozeltilerinin kinematik visko-
zite 6lcimiinden elde edilen viskozite degeri grafigi Sekil 5'te verilmistir.

1030 L

1020 o

1010 4 L

1000 ~ o

Viskozite (cP)

990 4 o

980 o

970

106/0 75}25 5l]|/5[l
PA66/AK orani (%)

Sekdl 5. PAb6/AKkangmaranlanna ait giizelti viskazite degisimgrafig.

Elde edilen sonuclara gore ¢ozelti karisim oranlarinda AK orani arttik¢a viskozite dege-
rinin gozle gorilir sekilde arttig1 gorilldi. Cozeltilerde viskozite degeri yiizey gerilimine ki-
yasla aktif karbon konsantrasyonun artmasina bagl olarak nispeten arttig1 daha 6nceki ¢a-
ligmalarda bildirilmistir (Yasin, 2019). Elde edilen bu degerler literatiirde yapilan ¢aligma-
larla uyumlu oldugu ve bu sonucu destekleyen ¢aligsmalara yer verilmistir (Yalginkaya, 2022;

Fong, 1999).

3.2. Nanolif Yiizeylerinin Karakterizasyon Cahsmalar:
3.2.1. SEM analizi

Elde edilen PA66/AK bazli nanolif yapili ylizeylere ait numunelerinin SEM goériintiileri
Sekil 6’da ve SEM goriintiilerinden elde edilen lif ¢apr degerleri Sekil 7'de paylagilmistir.

PA66/AK (100-0)

PA66/AK (75/25)

PA66/AK (50/50)

. 4 | 7 - W L ",

Sekdl 6, PA64/AK nandlif yapili yizeylere ait SEMgdriintiileri (a: 10000X, b:20000X).
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SEM goériintiilerinden elde edilen nanoliflerin morfolojik yapisi incelendiginde genel
olarak nanolif yapilar agikca gortilmektedir. Bu goriintiilerde boncuk yapisinin bulunma-
masi, elektrospinning islemi i¢in uygun bir viskozite degerinin ve iletkenlik degerinin yaka-
landigin1 géstermektedir. Boylece tiim numuneler i¢in tekdiize bir nanolif yapisinin olustu-
gunu gostermektedir.

245 +
240 L
235 +
230 4 +
225 +
220 +
215 +
210 +
205 4 +
200 +
195 +
190 +
185 +
180

Ortalama Lif gap (nm)

106/0 75}25 50|/50
PA66/AK orani (%)

Sekil 7. PAb4/AKkangmaranlanna ait lif cap degismgrafi.

Sekil 7'de goriildiighi gibi nano yapili membran fiberin ¢aplari, PA66 ve AK bilesenleri-
nin kiitle oranlarindaki degisime gore farklilik gosterebilmektedir. Karigim orani igerisinde
AK oram arttik¢a lif capinin da bariz bir sekilde azaldig1 goriilmektedir. AK karisim orani
tzerinden yapilan ortalama lif ¢cap1 degerlendirmesinde ortalama lif ¢ap1 en ince olan nu-
munenin 50/50 oranina sahip numune oldugu gériilmektedir.

4. Sonuclar ve Oneriler

Bu ¢alismada nanolif olarak kullanilacak modifiye ylizeyler iretmek amaciyla
PA66/AK karigimlarindan (100/0, 75/25, 50/50) oranlarinda polimer ¢ozeltileri hazirlandi.
Hazirlanan PA66/AK polimer ¢ozeltilerinden nanolif tiretimi i¢in en uygun elektrospinning
parametreleri belirlendi. Bu parametreler kullanilarak elektrospinning yontemiyle nanolif
ylizeylerin tiretimi basariyla gerceklestirilmistir. Bu kapsamda elde edilen bulgulara gore.

e PA66 ile AK karigimi igin homojen ¢6zelti karigimi elde edilebildigi gortilmektedir.

e  AK konsantrasyonun PA66 i¢indeki orani arttik¢a daha ince liflerin elde edilmesinde
olumlu katki sundugu ortaya ¢ikmustir.

e Elde edilen nanoliflerin yiizeyleri incelendiginde boncuklu yapilarin gézlenmemesi
ozellikle ¢alisma esansinda ¢ozelti donma ve tikanma olaylarinin ortadan kaldirdig:
goriilmekte. Bu da sorunsuz ytizey olusumunda olumlu katki sundugu goriilmektedir.

e  Yapilan 6nceki ¢caligmalardan farkli olarak bu ¢alismada PA66 polimeri igerisine agir-
likea farkli konsantrasyonlarda caligma imkan: sunulmustur. Bu yoénii ile literatiirde
kasitl: olan polimer {izerinde farkl bir ¢alisma ortaya konularak miihendislik polimeri
olan PA66 icin farkli bir yaklagim sergilenmistir.

e  Bucalismadan elde edilen sonuclar 1s1g1nda gelecek ¢alismalarda elektrospinning pro-
sesleri i¢in farkli voltaj (20-25-30) ve ¢ozelti agirlikga orani %20 yerine (10-20-30-40)
gibi oranlarda calismalarin yapilmasi 6nerilmektedir.

Fon Destegi: Bu arastirmada herhangi bir dis finansmandan maddi destek alinmamugtir.

Tesekkiir: Bu ¢alismanin yapilmasinda elektrospinning cihazinin kullanimini tarafima a¢an Dog. Dr.
Ismail TIYEK’ tesekkiirlerimi sunarim.
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