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. Ozet
Anahtar kelimeler - - — — — — -
“Ti0,", “Bor” Bu calismada B katkilanmis TiO, nanofiberler elektro egirme yontemi ile elde edilmistir. Elde edilen
"Nanc;fiber" ’ nanofiberlerin yapisal 6zellikleri X-ray difraktometresi ile, mikroyapisal 6zellikleri taramali elektron

mikroskobu (SEM) ile yapilmistir. Cozelti konsantrasyonu, ¢ozelti akis hizi ve uygulanan gerilimlerin

“Elektroegirme”

degisiminin elde edilen nanofiberlerin olusumuna etkisi incelenmistir.

Fabrication and Characterization of Ce Doped TiO, Nanofiber By

Electrospinning Method

Abstract
Key words - - - - — -
“Tio.” B . In this study, B doped TiO, nanofibers was obtained by electro-spinning method. Structural properties
I”NZ ’ f.k:)ro"n ! of nanofibers obtained by X-ray diffraction, microstructural characteristics scanning electron
anofiber”,

“Elektrospinning”

microscope (SEM). Concentration of the solution, the solution flow rate and change of the voltage
applied to the formation of nanofibers obtained were investigated..

1. Giris

Titanyum dioksit; yliksek sicakliklara dayanabilen,
Isigin gorlinlir ve yakin goérinir bolgede disuk
soguran, dikkate deger termo optik etkiye ve
yuksek ve belirli bir kirma indisine sahip olan bir
bilesiktir. TiO, ylksek kiricilik indisine sahip olmasi
nedeniyle cok genis Olclide birlesik devrelerde
koruyucu katman olarak kullanilmaktadir. Ayrica
fotokataliz, gilines pilleri yansitict ve vyansiticl
olmayan kaplamalarda kullanimi ¢ok genis olarak

¢ahsiimaktadir.

Bor mineralleri (borak ve borik asit), o6zellikle
nikleer alanda, kullanildigi malzemelere sertlik ve
dayaniklihk kazandirdigl icin savunma sanayisinde,
jet ve deterjan,
fotografcilik, tekstil boyalari, cam elyafi ve kagit

roket vyakiti, sabun, lehim,
sanayisinde, binalarda yalitim amaciyla sayisiz
denecek kadar cok gesitli islerde kullanilmaktadir.
Bor, 1sik fotonlarinin etkin bicimde transferini
bor ve bor bilesimlerinin

sahip olduklari Gstlin 6zellikler(ylksek asinma ve

saglamaktadir. Ayrica

korozyona direnci, yliksek ergime sicakhgi, diflizyon
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bariyeri) nedenleriyle nano, mikro ve makro
boyutlu teknolojik uygulamalarda tercih edilmekte

ve bu tercih edilirlik artarak devam etmektedir.

TiB, oldukc¢a siki paketlenmis bir kristal yapiya
sahiptir. Materyal tabiatta dogal olarak bulunamaz
fakat TiO, ve B,0; 'lin etkilesimiyle sentezlenebilir.
TiB, 1000°C’ de havadaki oksijene dayanikhdir
(Nazlican, 2009 ).

GUnUmuizde TiB, Uretimi icin son yillarda hizla pek
cok proses denenmis ve lretime esas yontemler
bulunmustur. Yapilan Gretimler sonucu fiziksel ve
kimyasal 6zellikleri belirlenmis (saflik, tane boyutu,
yogunlugu gibi) ve bu ozelliklerini daha iyiye
gotirmek icin calismalara baslanmistir. Son yillarda
teknolojide meydana gelen gelismeler (stiin
Ozelliklere sahip malzemelerin (retilmesine ve
kullanilmasina yol ag¢mistir. Yiksek sicakhk ve
kimyasallara maruz kalan kisimlarda, savunma
sanayinde, refrakter  malzemelerde, kesici
takimlarda v.b. kullanim alanlarinin olmasi TiB,
Uretimine yonelik calismalarin artmasina sebep

olmustur. TiB2 Un iyi elektrik ve termal iletkenlige
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sahip olmasa elektrot olarak kullanilmasina, termal

soklara ve kimyasallara karsi direngli olmasi

refrakter ve  seramik  malzemesi  olarak
kullanilmasina, yiliksek sertlige sahip olmasi zirh
yapiminda kullanilmasina neden olmus ve kullanim
alani savunma sanayinde hizla artmistir. TiB, tek
basina pek cok alanda kullanilmasinin yani sira
baska bilesenlerle yaptigi kompozit malzemelerle
de yeni kullanim alanlari bulmustur (Marashoglu ,
2005).

Elektro egirme yontemi sol jel teknigi ile
hazirlanmig titanyum dioksit nanofiberleri Gretmek
icin oldukga basit ve ¢ok yonli bir yontemdir ( Park

, Lee ve Hwang , 2011).

Nanolif Gretim yOntemleri arasinda elektrostatik
yontemle elde edilen lifler istenilen tim o6zellikleri
saglayabilmektedirler, lif inceligi kontrol altinda
tutulabilmektedir. Bu yontemde, polimer ¢ozeltisi
veya lif eriyiginden lif eldesi i¢in elektrostatik
kuvvet kullanilmaktadir.

Herhangi bir ylizey gerilimine sahip olmayan
polimer c¢ozeltisi, 6zel tasarlanmis ve ¢ok ince
yapidaki jet dlzesinden gecirilerek dizenin
karsisina vyerlestirilmis olan topraklanmis hedefe
dogru akmaktadir. Lif 1sin1 seklinde topraklanmis
ylizeyde biriken lifler ise sdrekli olarak
cekilmektedirler. Boylece elektroegirme yodntemi,
polimerlerin 6nce ¢ok yilksek voltajli elektrik akimi
ile yiklenmeleri daha sonra da bir diizeden toprakl
bir plakaya dogru akmalari esnasinda katilasmalari
ve lif halini almalar seklinde 6zetlenebilmektedir

(Celep, 2007).

Elektro egirme yontemi deney diizenegi Sekil 1 de
verilmektedir. Temel olarak besleme (nitesi yani
siringa, toplayici ve yiiksek voltaj glic kaynagindan
olusur.

Sekil 1. Elektro egirme deney diizenegi

: Siringa,
: metal ug

A
B
C: yuksek voltaj glic kaynagi
D: olusan fiberler

E

: toplayici plaka

Elektroegirme isleminde bir siringaya takili ignenin
ucunda ya da kapilerin ucunda asili olan polimer
¢Ozelti damlasina elektrik akimi uygulanir. Kapiler
ucuna beslenen polimer ¢ozeltisinin akisi hizi bir
pompa ile kontrol edilir ya da yercekimiyle damla
olusmasi saglanir. Elektrot ya polimer ¢ozeltisinin
icine batirilir ya da kapilerin ucuna baglanir.

Uygulanan elektrik alan, damlayi, “Taylor Konisi”
olarak adlandirilan koni sekline girmeye zorlar.
Belirli bir voltaj degeri asildiginda elektriksel kuvvet
baskin hale gelir ve Taylor Konisinin ucundan yiklu
polimer jeti fiskirir. Buharlasma ve bukilme
karasizliklari yardimiyla jet katilasarak fiberler elde

edilir (Cakmakg1 , 2009).
2. Materyal ve Metot

Nanofiber elde etmek icin kullanilacak ¢ozelti TiO,

hazirlanmasi asamasinda ilk olarak; etil alkol
icerisine belirli oranlarda; tetrabiitil ortotitanat
(C16H3604Ti) ve dietanolamin (C4H;:1NO, ) ilave
edilerek ve oda sicakliginda berrak sol olana kadar
manyetik karistirici icinde karistirihir. Karistirma
islemi devam ederken TiO, ¢o6zeltisinin igerisine
belirli oranda polietilenglikol HO(C,H,O)nH c¢ok
yavas bir sekilde eklenir. Daha sonra elde edilen

TiO, i¢cin uygun olacak oranda B,0; tartilir. Tartilan

AKU FEMUBID 14 (2014) 025747

308



Bor Katkili TiO, Nanofiberlerin Uretim ve Karakterizasyonu, Bezir vd

B,0; Uizerine miktara uygun etil alkol ilave edilir ve
¢O6ziinmesi icin manyetik karistiricida bir siire
karigtinilir. Cozulmis hale gelen B,0; O©nceden
Ardindan

fiberlesmeyi saglamasi amaci ile ¢oOzelti icerisine

hazirlanmis olan TiO, ye eklenir.

PVP (C6HINO)n etanol igerisinde ¢ozlilerek eklenir.

Nanofiberler cam altliklar Gzerine elde edilmistir.
Cam althklarin temizligi olduk¢a 6nemlidir. Clnki
kirlilik
safsizligina etki edebilir. Temizleme

barindirmasi  fiberlerin
islemi NaOH
¢Ozeltisi kullanilarak

herhengi  bir

¢Ozeltisi , saf su ve H3;PO,
yapilmaktadir. Oncelikle NaOH ¢ozeltisi icerisinde
10 dakika bekleyen cam altlik kurutulduktan sonra
saf su icerisine konulur. Saf su icerisinde 10 dakika
bekledikten sonra tekrar kurumasi beklenir.
Kuruyan cam altlik bu defa da 10 dakika H3;PO,
bekletilir. H;PO,
icerisinden alinan cam althk son asama olan saf su

¢Ozeltisi icerisinde ¢Ozeltisi
icerisine konulur 10 dakika sonra kurutulur ve

temizleme islemi tamamlanmis olur.

Hazirlanan ¢ozelti 5ml’lik paslanmaz gelik uglu
siringa icerisine cekilerek elektro egirme deney
Uzaklik sabit tutulup
uygulanan gerilim degistirilerek yani farkl elektrik

dizenegine vyerlestirilir.

alanlarda nanofiberler tretilmistir.

Uretilen nanofibeler 500 °C de yaklasik 2 saat 1sil
isleme tabi turularak PVP’nin uzaklasmasi yalnizca
kristalize bor katkill TiO, nanofiberlerin olusmasi
saglanmistir.

3. Bulgular

Sekil 2 ve 3'de
elektroegirme yontemi ile Uretilen TiO, ve Bor

siraslyla 1sil isem Oncesi
katkilanmis TiO, nanofiberlerin SEM ile ¢ekilmis
gorintileri verilmektedir. Sekillerden de ansilacagi
gibi bor katkilanmadan olusan TiO2 nanofiberler
oldukga iyi olusturulmusken bor katkilandiktan
2 den de
gorilduglh gibi cok fazla boncuklanma meydana

sonra Uretilen nanofiberlerin Sekil

gelmistir. Bunun sebebinin akis hizi, uygulanan
gerilim ve iki plaka arasindaki uzakhgin optimum
sartlarda tam olarak ayarlanamdig igindir. Sekil
4’'de ve Sekil 5 de sirasiyla TiO,’'in ve Bor
katkilanmis TiO,’in kristal yapisini belirleyebilmek
verilmektedir.

icin  cekilen XRD  grafikleri

Grafiklerden TiO,’in anataz formunda tetragonal
yapida kristal yapinin olustugu gortlmektedir.
TiO,’in igin anataz formu disuk sicakliklarda kararli
oldugu icin bu degisik uygulama alanlari igin
istenilen bir durumdur. Sekil 5’de yine TiO,’in
anataz formunun

yaninda TiB, pikleri de

S

gorilmektedir.
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Sekil 2. Elektro egirme yontemi ile Gretilmis katkisiz TiO,

N
X

3
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Detector = SE1 EHT = 15.00 kV

Mag = 10.00 K X

nanofiberlerin , 1sil islem 6ncesi SEM gorintusi , 10.00
KX blyitme

3. Elektro egirme yontemi ile Gretilmis B katkili

TiO, nanofiberlerin 1sil islem 6ncesi SEM gorintisa ,
10.00 KX biylitme

Sekil 4. TiO, XRD grafigi
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Sekil 5. Bor katkili TiO, XRD grafigi
4. Tartigma ve Sonug

Yapilan denemelerde Bor katkili TiO, fiber olusumu
istenildigi gibi dlzglin sekilde olusmamistir.
istenmeyen bead (boncuk) olusumu meydana
gelmistir. Fiber olusmamasina neden olacak
etkenler dislnildiginde uygulanan akim siddeti
duslik gelmis olabilir. Bu da elektrik alanin gliciini
disirir ve bu da soliin hareketi icin yeterli olan
elektrik alanin meydana gelmedigi anlamina gelir.
Bu durumda siringadan istenmeyen boncuklar

atilmistir.

Bir diger neden olarak ise akis hizinin fazla olmus
olmasi gosterilebilinir. Bu durumda daha fazla sol
beslenmesi meydana gelir ve bu da lif ¢apinin
artmasina neden olur. Bunun sonucunda ise yine
boncuklanma meydana gelebilir.

Cozeltiden elde edilen tozun XRD 6l¢limleri alinmis
ve TiO, anataz kristal yapisi elde edilmistir.
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