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OZET

MAX FAZDAN MXene TOZ ELDESI ve POLIMERE TAKVIYE EDILMESI ILE
URETILEN MALZEMELERIN TRIBOELEKTRIK OZELLIKLERININ
INCELENMESI

Muhammed Tunahan UNAL
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Alanya Alaaddin Keykubat Universitesi, Lisansiistii Egitim Enstitiisii
Ocak, 2024 (46 Sayfa)

Glin gectikce, insanoglu kaynaklarin hizla tiiketmekte oldugunun ve gevre
kirliliginin tehlikesinin farkina daha fazla varmaktadir. Bu nedenle, kaynaklarin daha
verimli kullanim1 ve ¢evreye en az zarar veren malzeme ve/veya yontemlerin tercihi ile
ilgili dnemli ¢alismalar yapilmaktadir. Ulasilan gii¢ yogunluklar1 g6z 6niine alindiginda,
hibrit yenilenebilir enerji yapilari, enerji liretimi ve elektronik cihazlarin ¢alistiriimasi
icin iyi adaylar olarak kabul edilebilir. Triboelektrik kavrami, yiiksliz yani nétr olan
malzemelerin birbirleri ile kisa siireli temaslar1 sayesinde aralarinda meydana gelen
elektron alig-verisi neticesinde ortaya ¢ikan bir olaydir. Triboelektrik etki
mekanizmalarinin belirlenmesinden bu yana bir taraftan bu etkiye sahip malzemeler
aragtirilirken diger taraftan triboelektrik olarak {iretilecek olan enerjinin artirilmasi
yonilinde c¢aligmalar siirdiiriilmektedir. Buradan yola ¢ikarak, bu g¢alismada {iretilen
MXene tozlarinin katkilandirildigi polimerin tribolojik 6zellikleri iizerine incelemeler
yapilmis ve olusan farkliliklar tartigilmistir.

Calismada kullanilan MXene, daglama islemi ile MAX faz malzemesinden
tiretilmistir. Bu amagla, hammadde olarak kullanilan MAX fazi1 TisSiC, formundadir.
MAX fazi galisma igerisinde 4 ayr asit ile kimyasal asindirma islemine maruz
birakilmistir. Bu asitler hidroflorik asit (HF), hdiroklorik asit (HCI), siilfirik asit (H2SO4)
ve nitrik asit (HNO3) olacak sekildedir. MAX fazi asindirma islemi 3 ayr1 siire ve 3 ayri
molaritede gergeklestirilmistir. 3-5-7 molar asit ile 12-48-96 saat li¢ islemi
gerceklestirilmistir. Toplamda 36 ayri recetede olasi faz degisikligi incelenmistir.
Asidirma isleminden sonra pH degeri ‘6’ oluncaya dek santrifiij islemi uygulanan
karigim kullanima hazir hale getirilmistir. MXene tozlar1t XRD altinda karakterize edilmis
ve partikiill boyutlar1 bir Zetasizer araciligiyla belirlenmistir. MXene tozu polimer

cozeltisine eklenmistir ve bir manyetik karistiricr ile karistirilmistir. Cozelti, bir film



olusturmak tizere petri kabina dokiilmiistiir. Film olusumu i¢in solvent dokiim teknigi

kullanilmustir. Uretilen filmlerin voltaj olusumlar osiloskop altinda test edilmistir.

Anahtar Sozciikler: MXene Fazlar, TizC2Tx, Triboelektrik Malzemeler.



ABSTRACT

INVESTIGATION OF THE TRIBOELECTRIC PROPERTIES OF MATERIALS
MANUFACTURED BY MAKING MXene POWDER FROM MAX PHASE AND
SUPPLYING POLYMER

Muhammed Tunahan UNAL
Department of Metallurgy and Materials Engineering
Graduate School of Alanya Alaaddin Keykubat University,
January, 2024

Day by day, mankind is becoming more aware of the rapid consumption of
resources and the danger of environmental pollution. For this reason, important studies
are being carried out on the more efficient use of resources and the choice of materials
and/or methods that are least harmful to the environment. Considering the power densities
achieved, hybrid renewable energy structures can be considered as good candidates for
power generation and operation of electronic devices. The concept of triboelectricity is a
phenomenon that occurs as a result of electron exchange between uncharged, i.e. neutral
materials due to their short-term contact with each other. Since the determination of the
mechanisms of triboelectric effect, on the one hand, materials with this effect have been
investigated, on the other hand, studies have been carried out to increase the energy to be
produced as triboelectric. Based on this, the tribological properties of the polymer doped
with MXene powders produced in this study were investigated and the differences were
discussed.

MXene used in the study was produced from MAX phase material by etching
process. For this purpose, the MAX phase used as raw material is in the form of TisSiCa.
MAX phase was subjected to chemical etching with 4 different acids in the study. These
acids are hydrofluoric acid (HF), hydrochloric acid (HCI), sulphuric acid (H2SO4) and
nitric acid (HNO3). The MAX phase etching process was carried out at 3 different times
and 3 different molarities. The leaching process was carried out for 12-48-96 hours with
3-5-7 molar acid. In total, possible phase change was analysed in 36 different recipes.
After the etching process, the mixture was centrifuged until the pH value was '6' and the
mixture was ready for use. MXene powders were characterised under XRD and particle
sizes were determined using a Zetasizer. MXene powder was added to the polymer

solution and mixed with a magnetic stirrer. The solution was poured into a petri dish to

\"



form a film. Solvent casting technique was used for film formation. The voltage evolution
of the produced films was tested under oscilloscope.

Keywords: MXene Phases, TisC2Ty, Triboelectric Materials.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Simaeler
rpm Dakikadaki Devir sayis1 (Rotation Per Minute)
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TisSiC> Titanyum Silisyum Karbiir
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g/lcm Yogunluk
g gram
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°C Santigrat derece
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m metre
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ALKU Alanya Alaaddin Keykubat Universitesi
Ti Titanyum
Si Silisyum
TiC Titanyum Karbiir
SiC Silisyum Karbiir
C Karbon
TisSiC» Titanyum Silisyum Karbiir
Ti3Co Titanyum Karbiir
PVDF Polivilidin Floriir
DMF Dimetilformamid

DMAC Dimetilasetamid

Xi



1. GIRIS

Glin gectikge insanoglu, kaynaklarin hizla tikenmekte oldugunun ve cevre
kirliliginin tehlikesinin farkina daha fazla varmaktadir. Bu nedenle, kaynaklar1 daha
verimli kullanma ve ¢evreye en az zarar veren malzeme ve/veya yontemleri tercih etme
yolunda 6nemli ¢alismalar yapilmaktadir. Ancak diinya enerji talebinin her gegen yil
artmaya devam edecegi de bir gergektir. Bu nedenle 6nemli sayida arastirmaci, daha iyi
ve daha temiz bir ¢evre i¢in Diinyanin siirekli artan enerji ihtiyacinin en azidan bir kismini
cevreye zarar vermeden karsilamanin bir yolunu bulmaya odaklanmaktadir. Bu
yaklagimla, “yenilenebilir enerji” adi altinda farkli uyaranlardan enerji {iretimi
gerceklestiren malzeme ve malzeme gruplart hayatimiza girmistir. Bunlardan biri olan
“triboelektrik” nano jeneratorler iizerine yapilan g¢alismalar ile yenilenebilir enerji
alanindaki calismalar yeni bir yon daha kazanmustir. [1,2]. Bu alanda son yillarda
caligmalarin hiz kazandigin1 sdylemek miimkiindiir. Yenilebilir enerji kaynaklart ile
tiretilen enerjinin artirilmasi, diger enerji iiretim yontemlerinin daha az kullanilmasi ve
dolayli olarak da c¢evrenin daha az kirletilmesi anlamina gelmekte olup oldukca
onemlidir. Malzemelerin 6zellikleri iizerinde bazi degisiklikler yapabilmek adina ilgili
malzemeye farkli malzemelerin dahil edilmesi yani katkilandirilmasi bir¢ok alanda
kullanilan bir yontemdir. Yenilenebilir enerji iliretimi saglayan triboelektrik ozellikli
malzemeler i¢in de daha yiiksek enerji verimi elde etmek adina benzer caligsmalar
yapilmaktadir.

Bu c¢alismada, triboelektrik listede yer alan Poliviniliden floriir (PVDF)
polimerine MXene fazi takviye edildiginde polimerin sagladigi triboelektrik etkinin
artirthp artirilamayacagi calisilmistir. Bu amagla, PVDF’e katkilandirilmak {izere, Ebru
SENER’in yiiksek lisans tezinde uyguladigi yontem takip edilerek hazirlanan titanyum
silisyum karbiir (TisSiC2) MAX fazlardan TisC, formunda MXene elde edilmistir.
MXene fazlari karbiir, nitriir ve karbonitriir yapilardan olusabilecek 2 boyutlu yeni nesil
bir malzemedir [3]. Yeni nesil bu faz, gelismis elektriksel iletkenligi ve genis yiizey alani
ile birgok alanda ¢alismalara uygunlugu ile dikkat ¢ekmektedir. Bu nedenle, polimere
takviye edilmesi ile triboelektrik oOzelligin artacagi oOngoriilerek c¢aligma hayata

gecirilmistir.



1.1. Tezin Amaci

Bu ¢alismada, kimyasal agindirma yontemi ile Ti3SiC2, MAX fazli yapidan TizCs
MXene faz bilesiginin (Ti3Cy) liretimi, analizi, PVDF polimerine takviye edilerek solvent
dokiim yontemi ile film haline getirilmesi, iiretilen filmlerin triboelektrik 6zelliklerinin

incelenmesi amaglanmigtir.
1.2.  Tezin Hedefleri

Calismanin amaglandigi sekilde gerceklestirilebilmesi i¢in i¢in belirlenen hedefler

asagida maddeler halinde sunulmustur.

1) MXene faz bilesiginin (Ti3C>) kimyasal agindirma yontemi ile en az 1 asit, 2 farkli
molarite ve 2 farkli siirede tiretiminin gergeklestirilmesi,

2) Sentezlenen MXene faz bilesiginin asitten arindirilmasi, santrifiij iglemi
yapilmasi,

3) pH seviyesi ‘6’ seviyesine getirilen MXene tozlarinin polimere homojen dagilim
ile takviye edilmesi,

4) Takviye edilecek polimerin uygun c¢oziiciiler ile polimer ¢ozeltisi haline
getirilmesi,

5) MXene takviyeli film haline getirilmis polimerin bir osiloskop yardimi ile

triboelektrik 6zelliklerinin belirlenmesi hedeflenmektedir.



2. LITERATUR

2.1. MAX Fazlar: ve MXene Fazlan

Tez ¢alismasi kapsaminda tiretilecek olan MXene yapilar, MAX fazdan kimyasal
asindirma teknigi ile elde edileceginden Oncelikle MAX fazli yapilar ve literatiirdeki
calismalar incelenmis olup daha sonra MXene fazlar ve oOzelliklerine ait literatiir

okumalar1 yapilmistir.
2.1.1 MAX Fazlan

MAX fazli malzemeler genel olarak Mn+1AXn (n=1-5) seklinde formiile
edilmistir. M, A ve X harfleri element tablosunda farkli gruplar1 temsil etmektedir. “M”
ile sembolize edilmis kisim gecis metallerini, “A” ile sembolize edilmis kisim gegis grubu
elementlerini, “X” ile sembolize edilmis kisim ise Azot (N) veya Karbonu (C) temsil
etmektedir. Giinlimiize kadar yapilan ¢alismalarda MAX fazlar1 iiretiminde M, A ve X
olarak yapiya dahil edilebilecek elementler belirlenmis olup Sekil 2.1°de periyodik tablo

lizerinde gosterilmistir.

A NA WA VA VA VIA VIl VIIA

M

early transition
metal

A X
group A . C and/or
element N

Sekil 2.1 Periyodik tablo igerisinde MAX faz yapilarini olusturabilecek elementler [4].

MAX faz1 alagimlar1 {ist iiste ¢ok ve nano katmanl kristal bir yapiya sahiptir.
Yiiksek sicakliklarda termodinamik kosullar altinda, 1si1l islemler sonucunda atomlar
katmanl bir dizilim gostermektedir. Bu farkli atom dizilimleri ve katmanli yapilari
sayesinde hem metal hem de seramiklere ait baz1 Ozellikleri bir arada
gosterebilmektedirler.

Sekil 2.1.deki periyodik tabloda gosterilen elementler ile olusturulabilecek MAX

fazli yapilarin sayisinin yiizden fazla oldugu bilinmektedir. Ancak, MAX fazlarinin genel



olarak karsilagilan ve endiistride en sik kullanilan ¢esitleri Sekil 2.2°de verilen 211, 312

ve 413 olmak iizere 3 ayr1 hekzagonal kristal kafes sistemidir.

Sekil 2.2 (a) 211, (b) 312 ve (c) 413 fazlarinin atomik yapilari[5].

Sekil 2.2.”de atomik yapilari verilen 211, 312, 413 MAX fazlar1 disinda 514, 615
ve 716 MAX faz yapilar1 da iiretilmekte olup literatiirde az da olsa bu yapilarla ilgili

caligmalara rastlanmaktadir.
2.1.2 MAX Fazlarin Genel Ozellikleri

MAX faz alasimlarinin yogunluklar1 4-5 g/cm® civarindadir. Nispeten diisiik
yogunlukta olmalarina ragmen sertlik degerleri, elastik modiilleri ve spesifik

mukavemetleri oldukga yiiksektir [6].

A
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%g 1000 — ONiesuhsiperlhﬂl
as! ce
%2 O Co esash siiper alagim
3 Crl2 celik o
i | Quum @ ©
3 Mo alagum: .
g ‘g W alagim
L2l
o o o Cr Gelik Alagim:
¢ : : , >
o0 500 1000 1500
Kinlma Sicakhg
140 MPa, 10.000 saat

Sekil 2.3 Oksidasyon ortaminda Ti3SiC; alagimimnin performansi [7].



Faz kararlilig1 oldukca yiiksek olan MAX faz alagimlarinin 700°C’ye kadar
oksidasyon direnci, 1300 °C’ye kadar faz kararliligin1 korumaktadir [8,9]. MAX fazinin
yapisina gore degisiklik gosteren bu degerler olusum yapisina gore 2300°C’ye kadar faz
kararlilig1 gosterebilmektedir. MAX fazlarmin termal genlesme katsayilar1 8-10x107° K
araligindadir.

MAX faz bilesiklerinin elektriksel iletkenlik degerleri 2-14x108 (Qm)? araliginda,
termal iletkenlikleri ise 12-60 W/mK arasinda deger almaktadir. MAX faz bilesiklerinin
yapisina gore sicakligin artmasina bagl olarak termal iletkenlik degerlerinde artis veya
azalma gozlemlenmektedir [4,5].

MAX faz alagimlar1 katmanli yapilari, malzemenin darbeye karst dayanimini
artirmaktadir. Iyi elektriksel ve termal iletkenlikleri, deformasyona dayanimli olmalar,
kolay islenebilir olmalari, yliksek oksidasyon direnci ve diisiik yogunluk gibi 6zellikleri
nedeniyle termo-fiziksel Gzellikler bakimindan bir¢ok malzemeye gore ustiinlik ve

avantaj saglamaktadir [10].
2.1.3 MXene Fazlar

MAX fazlarin HF ile muamele edilmesinin yapida “A” ile ifade edilen gegis
metali elementini uzaklastirdigi 2011 yilinda bilime ve literatiire kazandirilmis olup
boylelikle TisC, MXene fazlar kesfedilmistir. iki boyutlu malzeme gruplari arasma yakin
zamanda katilan MXene’ler, Mn+1 X, formiilii ile ifade edilmektedir. Geg¢is metali
karbiirleri, nitriirleri ve karbonitriirlerinden olusan yeni nesil iki boyutlu malzemelerdir
[11]. MXene fazlar1 iki boyutlu yapilart sayesinde dinamik ve mekanik kararlilik
saglamalari ile ¢ok yonlii kullanim alanina sahip olduklarin1 gostermektedirler.

2 boyutlu malzemeler arasinda degerlendirildiginde grafene goére daha zengin
kimyasal igerige sahiptir. Igerisinde yalmzca karbon barindirmamasi daha fazla ve
gelismis 6zellikler sunma potansiyelini artirmaktadir [12]. Kimyasal agindirma yontemi
ile elde edilen MXene fazlar1 birgok alanda yiiksek performans gostermektedirler. MXene
fazin kesfedilmesi ile yiiksek elektriksel iletkenlikleri, sert bir yapida olmalari, kimyasal
olarak kararli ve yliksek yiizey alanli morfolojileri nedeni ile enerji depolama alaninda

arastirma konusu haline gelmistir [13,14].



lMAX fazh yapi

e

l Delaminasyon

MXene

. Fonksiyonel gruplar

Sekil 2.4 MAX fazinin MXene fazina gegisinin sematik gésterimi [15].

MXene fazlar1 yapisinda M-X arasindaki baglar farkliliklar gosterebilmekte olup
literatiirde kovalent, iyonik veya metalik bagli yapilar ile karsilagabilmek miimkiindiir.
M-A arasindaki baglar ise metalik baglardan olusmaktadir. Diger iki boyutlu
malzemelerde oldugu gibi mekanik bir kuvvet ile yapinin birbirinden ayrilmasi miimkiin
degildir. Tabakali MAX fazi yapilarindan asidik ¢ozeltiler ile MXene fazlarini elde etmek
miimkiindiir. Sekil 2.5’de TisSiC, gibi MAX faz yapisinda bulanabilecek bilesimler ve
Ti3C2Tx gibi MXene faz yapisinda bulunabilecek bilesimlerin gosterildigi periyodik tablo

——— [ Mxenem,,X,T,) |

verilmistir.

: Gegig metali

M
A |: A-grubu elementleri
X

:Cvelveya N

:-OH, -0, -F

Sekil 2.5 MAX fazin1 ve MXene fazinin bilesimini gosteren periyodik tablo [16].



MXene fazin yapisindaki cesitlilige gore farkli 6zellikler gostermekle birlikte
cesitli modifikasyonlar ile elektronik 6zellikleri de degistirilebilmektedir. Son yillarda
MXene faz arastirmalarinin artmasi ile yeni sentez ve isleme teknikleri de literatiire
kazandirilmistir. Bu c¢alismalar yillar igerisinde birgok MXene kompozisyonun ortaya
cikmasint saglamistir. MXene fazin kesfedilmesinden itibaren literatiirde konumlandigi

durumlar Sekil 2.6°da verilmistir.

MAX Fazi
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Sekil 2.6 MXene Fazi ile ilgili yillar igerisinde yapilan ve literatiire girmis ¢aligmalar1 gosteren sema [17—
19].

2.1.4 MXene Fazlarin Genel Ozellikleri

Mxene fazlarin yiiksek potansiyelli malzemeler olarak degerlendirilmesinin
sebebi birgok uygulama alaninda istenilen 6zellikleri saglamasi ve ¢ok yonlii davranig
gosterebilmesidir. Yiksek elektriksel iletkenlikleri, kimyasal kararliliklari, ayarlanabilir
bant bosluklar1 ve essiz morfolojisi gibi iistiin 6zellikler tagimaktadir. MXene fazlar1 cok
katmanli, birka¢ katmanli veya tek katmanli yapida bulunabilmektedir. Katman
yapilarindaki farkliliklar, 6zelliklerinde degisiklige neden olsa da mekanik 6zelliklerine
bakildiginda igsel sertlik ve tokluk degerleri ytiksektir [20].

MXene fazlar1 seramik 6zellikleri sayesinde mekanik ve kimyasal olarak kararl
yapidadir. Yapisinda bulunan X elementlerinin metalik 6zellik ve/veya yart iletkenlik gibi
elektriksel 6zellikleri etkiledigi goriilmiistiir. Bant aralig1 ve iletkenlik 6zelliklerinin X

elementleri tarafindan belirlendigi goriilmistiir [21,22].



Kristal yapilarina bakildiginda MXene fazlarla altigen hegzagonal siki paket
seklinde karsilasmak daha miimkiindiir. Kimyasal baglar1 incelendiginde, yap1 olarak
kovalent ve metalik bagli bir yap1 sergiledigi ancak MAX fazindan doniisiimii sirasinda
yapiya Van der Wall baglar1 ve zayif hidrojen baglar1 eklendigi goriilmektedir [23].

Gozenekli yapiya sahip olan MXene fazlar, bu gozenekler sayesinde yiiksek
ylizey alan1 6zelligine sahiptir. Yiiksek yiizey alanina sahip olmasi ise enerji depolamada
ve siiper kapasitorlerdeki performansini olumlu yonde etkilemektedir [24].

MXene fazlarin sentezinde kullanilan yontemler, elde edilen iiriiniin 6zelliklerine
dogrudan etki etmektedir. Kullanilan iiretim yontemi ve sentez esnasindaki kosullar
yapida tortusal asinmamis parcalar, akordeon benzeri morfoloji veya tek katmanli yap1
ile karsilagilmasina neden olabilmektedir. MXene fazlar bircok yeni kompozitin
sentezlemesinde takviye elemani olarak kullanilmaktadir. Tabakali yapilar1t ve 1iyi
esneklikleri, MXene fazlari ¢ok islevli kompozit takviyesi haline getirmektedir.
MXene'ler, mitkemmel termal ve elektriksel iletkenlik, 1s1 direnci, kolay islenebilirlik ve
miikemmel hacimsel kapasitans dahil olmak tizere hem metallerin hem de seramiklerin

ozelliklerini birlestiren 6zellikleriyle dikkate degerdir.

2.2. MAX Fazlarimin MXene Fazlarina Geg¢isinde Kullamilan Yontemler

MAX fazlarinin agindirilmasi i¢in uzun yillar ¢calismalar siirdiiriilmiistiir. Bu yillar
icerisinde ¢esitli fiziksel ve kimyasal yontemler denenmistir. Giintimiizde kullanilan
MXene faz elde etme yontemlerinin gelistirilmesi MAX fazlarin bag yapilarinin tizerinde
yapilan ¢aligmalar ile miimkiin olmustur. Yapidaki M-X baglar1 genel itibari ile iyonik
ve kovalent baglar ile birbirine baghdir. Bu durum yapidaki M-X baglarinin gii¢lii bir
durus sergilemesini saglamaktadir. Bunun yan1 sira yapi igerisindeki M-A elementleri
genel itibari ile metalik baglar ile birbirine baglidir. Bu durum ise M-A arasinda zayif bir
baglanma giicli oldugunu gostermektedir.

Incelenen bu bag yapilar1 neticesinde uygun asidiricilar kullanilarak MAX
fazindaki “A” katmaninin segici olarak asindirilmasinin miimkiin oldugu gorilmiistiir.
Asindirma islemi ilk zamanlarindan itibaren HF ile yapilmaktadir. Giiniimiize
bakildiginda dogrudan veya dolayli olarak HF tabanli agindirma prosesleri yaninda farkli
asitlerin ve alkali kullaniminin da tercih edildigi goriillmektedir. Asagida hidroflorik asit,
hidroklorik asit ve tetrametil amonyum hidroksit kullanilarak gergeklestirilen asindirma

yontemlerinden kisaca bahsedilmistir.



2.2.1 Hidroflorik Asit ile Asindirma

MXene fazin hidroflorik asit (HF) ile asindirma sonucunda elde edilmesi ilk
olarak 2012 yilinda gerceklestirilmistir. %50 HF konsantrasyonu ile asindirma islemine
maruz birakilan MAX (TizAlIC2) fazindan Al atomlarmin asindirilmasi sonucunda
MXene (TisC2) fazi elde edilmistir [25]. MAX fazi, HF konsantrasyonuna oda
sicakliginda ve belirli bir siirede yavas bir sekilde ilave edilmektedir. MAX fazinin
ilavesinin yavas bir sekilde gergeklestirilmesindeki neden, MAX fazinin ilavesi esnasinda
olusan reaksiyonun ekzotermik olmasidir. Literatiirde, reaksiyon esnasinda agiga ¢ikan
sicaklik sebebi ile MAX faz ilavesinin buz banyosu igerisinde gerceklestigi calismalar ile
karsilagsmak miimkiindiir. Asindirma islemi sonrasinda reaksiyonu sonlandirmak ve asidi
yapidan uzaklastirmak maksadi ile deiyonize su ile ¢ozelti yikanmaktadir. Santrifiij
islemine tabii tutulan c¢dzelti deiyonize su ile tekrar tekrar yikanmaktadir. Islemler
sonucunda pH seviyesi ‘6’ seviyesine gelinceye dek islemler tekrarlanmaktadir [26]. Son
olarak kurutulan MXene tozlar1 kullanima hazir hale gelmektedir. MAX faz tozlarina

uygulanan islem ve elde edilen MXene fazin olusumu Sekil 2.7°de sematik olarak

gosterilmistir.
Ti:AIC: TG, T,
- ‘ -
HF ' Sonikasyon
¢ozeltist Elle ¢alkalama
(Al katmaninin (delaminasyon)
3D MAX Faz segici olarak 2D Mxene

astndirtlmast)
Sekil 2.7 MAX fazindan MXene fazinin eldesi [27].

2.2.2 Hidroklorik Asit ile Asindirma

Literatiirde bulunan bir¢cok ¢alismada MAX fazlardan MXene fazlara gegis
sirasinda HCl1 kullanimi1 géze ¢arpmaktadir. Calismalar incelendiginde, dolayli yoldan HF
ile yiiriitilen prosesler oldugu anlasilmaktadir. MAX fazda bulunan A ile sembolize
edilmis elementi asindirma maksadi ile hazirlanan HCI igerikli asidik ¢ozeltilerin flor
iceren tuzlarla birlikte kullanilmast neticesinde ¢ozelti yapist HF  biinyesine
biiriinmektedir. Proseslerin bu sekilde yiiriitiilmesinin sebebi HF in {iretimindeki dogaya
zararini minimize etmeye c¢aligsmaktir. HCI ile hazirlanan asidik ¢ozeltinin igerisine

lityum floriir (LiF), sodyum floriir (NaF) gibi floriir tuzlarinin girmesi ile HF’in reaksiyon



icerisinde iiretimini saglanmaktadir. HF’in reaksiyon igerisinde liretiminin saglanmasini
gosteren reaksiyonun olusumu su sekildedir;
LiF + HCl - HF + LiCl (2.1)

Boylece HF’in dogrudan eklenmesinin Oniine gecilmis olunmaktadir. Bu
yontemin bir diger avantaji ise olusan MXene katmanlari arasina floriir tuzlarinin
yerlesmesi ve katmanlar aras1 mesafenin biiyliyor olmasidir. Katmanlar aras1 mesafenin
artmasi daha iyi iyon etkilesimini saglamaktadir. Floriir tuzlarinin kullanilmast MXene
tretiminde HCI ve silfirik asit (H2SOs4) gibi genel asitlerin kullanimini miimkiin

kilmaktadir.

2.2.3 Alkali Asindirma

HF’in toksik dogasi, MXene fazin HF ile asindirilmasina alternatif olarak flor
icermeyen yeni yontemler bulma yoniinde yapilan arastirmalarin ilerlemesine neden
olmustur. Alkali asindirma yonteminde, TizAlIC; MAX fazindan diisiik miktarda HF ve
tetrametil amonyum hidroksit ile kullanilarak Al atomlarinin ayrigtirilmasini saglanmaya

calisilmistir. Yapilan inceleme ve degerlendirmelerde, olusan MXene fazin veriminin ¢ok

diisiik oldugu ifade edilmistir [28,29].

2.3. MXene Fazlarin Kullanim Alanlari

MXene fazlarin onemli ve gelismis elektriksel, termal, mekanik ve kimyasal
ozellikleri malzemenin bir¢ok alanda kullanilabilirligini gostermistir. Arastirmacilarin
ilgisini ¢ceken bu 6zellikler literatiirdeki onlarca ¢alismayla desteklenmektedir.

Fotokatalizor uygulamalari, siiperkapasitdr uygulamalari, sensor uygulamalari,
hidrojen depolama, elektromanyetik kalkanlama, antibakteriyel uygulamalar ve
kompozitler gibi bir¢ok alanda uygulamasi bulunmaktadir. Bir¢ok alanda uygulama
bulmasinin miimkiin olmasi mekanik, yapisal, elektronik ve manyetik 6zelliklerinin

gelismis ve uygulanabilir olmasindan kaynaklidir [30].
2.3.1 Biyomalzeme Alanindaki Uygulamalar

Iki boyutlu MXene fazlari, genis ve spesifik yiizey alanina sahip olmasi, kolay
islenebilirligi, yiiksek iletkenligi ve biyomedikal 6zellikleri ile literatiirde 6nemli yere
sahip olmustur [31] Biyomedikal alanlarda MXene fazin 3 boyutlu eldesi igin
calismalarin siirmesi daha fazla ©nem arz etmektedir. Ozellikle sinir doku
miihendisliginde MXene faza yer verdikleri alanlarda gelismis oOzellikler ile gelismis
performanslar izlemiglerdir [32]. MXene fazlarin sergiledigi hidrofilik &zellik
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biyomateryal olarak kullanimi biyotip i¢in 6nem arz etmektedir. Diger iki boyutlu
malzemeler ile kiyaslandiginda tek veya birka¢ katmanli MXene’ler oksijen ve sulu
ortamda stabil 6zellik gostermektedir. Bu 6zelligi ile biyolojik olarak parcalanabilirlik

acisindan olumlu sonuglar ile karsilasilmistir [33]

2.3.2 Kompozit Alamindaki Uygulamalar

MXene fazlarin istiin 6zellikleri, bir¢ok alanda oldugu gibi kompozit malzeme
olusturma ile ilgili yapilan arastirmalarda da dikkat ¢ekmistir. MXene faz biinyesine
yapilan takviye veya takviyeler, katmanlar arasina giris yaparak ayirici ozellik
sergileyebilmekteler. Ana faz biinyesine takviye edilen bu malzemelerin biinyeye yeni ve
coklu iyilestirmelerde bulunmasi kaginilmaz bir hal almaktadir. Yapilan incelemelerde
MXene biinyesine polimerler, karbon bazli malzemeler, ge¢is metali bazli bilesikler,
metal alasimlar1 ve metal-organik gibi malzemelerin takviye edilmesiyle basarili
kompozitlerin tiretildigi gozlemlenmistir. Olusturulan yeni kompozitlerde meydana gelen
ylizey alanindaki artis ve elektrokimyasal korumada kullanilabilen adsorpsiyon etkinligi
gibi Ozellikler basta olmak ilizere MXene’nin yiizey Ozelliklerinde olumlu gelismeleri
beraberinde getirmektedir [34]. MXene fazinin takviye olarak kullanildigi durumlarda
yiiksek elektriksel iletkenlik ve iyi mekanik 6zellikler gostermesi tercih edilen yeni nesil
kompozitler olusturulmasina tesvik olarak gosterilmektedir. Sentezinin gelistirilebilir
boyutta olmasi ve geleneksel olarak kullanilan iki boyutlu malzemeler ile rekabetci
Ozellikleri sayesinde cesitli endiistriyel uygulamalar i¢in ideal malzemeler halini
almaktadir [35].

2.3.3 Siiper Kapasitor Alanindaki Uygulamalar

Siiperkapasitor alaninda tercih edilen MXene fazlar, katmanli yapilar1 ve yiizey
ozelliklerinin islevsel olmasi maksadi ile bu alandaki c¢alismalar igerisinde yerini
almaktadir. Yiiksek elektriksel iletkenlikleri ve genis yiizey alanlari ile enerji depolama
i¢in siiper kapasitorlerde kullanimlart umut vericidir. Yiiksek enerji yogunlugu ve uzun
Omiirlii enerji depolama gibi Ozellikler elde edilmesi, MXene fazin yeni elektrot
tasarimlarinda, elektrolit miithendisligi ve hibrit malzemeler de dahil olmak tizere farkli
alanda tercih edilen bir malzeme olmasini saglamaktadir. Iki boyutlu MXene fazin M ve
X bilesenlerinin ayarlanabilir stekiyometrik oranlari, degistirilebilir 6zellikleri de

beraberinde getirmektedir. MXene fazin suda dagilabilirligi, iyi mekanik 6zellikleri ve
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metal benzeri iletkenlik Ozellikleri kapasitorler i¢in umut verici ¢aligmalarin

yiriitiilmesini saglamaktadir [36].
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Sekil 2.8 Yillara gére MXene Uygulamalari ile ilgili aragtirmalar [37].

2.4.  Triboelektrik Etki ve Takviye MXene

Triboelektrik etki, gilinliik hayatta hemen her an karsilasabilecegimiz bir
durumdur. Aslinda yiiksiiz yani notr olan malzemelerin birbirleri ile kisa siireli temaslari
sayesinde aralarinda meydana gelen elektron alig-verisi neticesinde ortaya ¢ikan bir
olaydir. Herhangi iki malzemenin birbiri ile temasi neticesinde triboelektrik etki
gozlemlenip gézlemlenemeyecegi, malzemelerin atom ve atomalti seviyeleri ile ilgilidir.
Yiiksiiz malzemelerin temasi neticesinde bir elektron alig-verisinin meydana gelmesi ve
malzemelerin negatif ya da pozitif yiiklenmeleri i¢in secilen malzemelerin elektron ve
valans elektron sayilar1 dnemlidir. Zaman igerisinde malzemelere ait yapilan ¢calismalarin
sayis1 arttikca, malzemelerin yliklenme durumlarina gore bir liste olusturulmustur. Bu
listede, malzemeler aras1 mesafe arttikga triboelektrik etki de artmaktadir. Malzemelere
ait triboelektrik 6zellikler aslinda 1980’lerden bu yana artan bir merak konusu olmustur.
Bu alandaki g¢aligmalarin yayginlagsmasi ise 2012 yili itibari ile gergeklesmis ve bu
alandaki bilimsel calismalar son 10 yilda ¢cok hizli bir artig gostermistir. Bunun en 6nemli
nedenlerinden biri ise daha temiz ve siirdiiriilebilir ¢evre i¢in yenilenebilir enerji

kaynaklarma olan yonelimin artmasidir. Triboelektrik malzemeler i¢in doniim noktasi
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olan 2012 yilindaki birka¢ calismada triboelektrik etki modlarina yer verilmistir.
Segilecek olan mod ile uygulama alani arasindaki iliski ve uyum maksimum verim
saglama bakimindan 6nemlidir. Bilim ve akademide triboelektrik malzemeler ile ilgili
yapilan ¢alismalarda gelinen son nokta umut vericidir. Uygulama alanlar1 arasinda ise
triboelektrik malzemelerin ve triboelektrik etkinin yenilenebilir enerji uygulamalarinda
kullanim1 biiyiik bir yere sahiptir. Cevre kirliligi, hava kirliligi, kiiresel 1sinma ve
kaynaklarin azalmasi gibi etkenler, elektrik enerjisine doniistiiriilebilecek ve elektrik
enerjisi Uretiminde kullanilabilecek yeni kaynaklar {izerinden ¢alisma ihtiyaci
dogurmustur. Bu nedenle, triboelektrik etki ile elektrik iiretimi ve tretilen elektrik
enerjisinin kullanimi tizerine yapilan ¢alismalar 6nem arz etmektedir.

Tarihsel gelisimine bakildiginda son 20 yilda yenilenebilir enerji ¢caligsmalarinin
onemli Olciide arttigr goriilmektedir. Yenilenebilir enerjiden bahsederken en yaygin
kullanilan malzemeler, giines 15181 elektrik enerjisine doniistiirebilen fotovoltaik
malzemeler ve mekanik enerjiyi elektrik enerjisine doniistiirebilen piezoelektrik
malzemelerdir. Her iki malzeme de akilli malzemeler sinifinda yer alan énemli ve 6zel
malzemelerdir. Piezoelektrik ve fotovoltaik malzemeye dayali yenilenebilir enerji
calismalarinin yani1 sira triboelektrik malzemeler ve bunlarin enerji iiretiminde
kullanimlari tizerine yapilan ¢aligsmalar da hizla artmaktadir.

Triboelektrik etki uzun yillardir bilinmesine ragmen ilk ulasilabilir literatiiriin 1898
yilinda Coehn tarafindan yazildigi belirtilmektedir. O donemde ortaya atilan bu etki,
yillar igerisinde farkli arastirmacilarin galismalarina konu olmus ve bu sayede bugiin
kullandigimiz "triboelektrik seriler" listesinin gelistirilmesine yol a¢mustir. Coehn,
triboelektrik serideki malzemelerin varlig: ile bunlarin dielektrik katsayilar1 arasindaki
iliskiyi incelemis ve dielektrik katsayisi yiiksek olan malzemelerin temastan sonra verici
olarak davranip pozitif yiiklendigini, dielektrik katsayilari diigiik olan malzemelerin ise
temastan sonra negatif olarak yiiklendigini yani alic1 olarak hareket ettigini belirtmistir
[38]. Gallo ve Lama tarafindan 1976 yilinda yapilan bir g¢alismada, Coehn'in
caligmasinda, artik yiikiin ihmal edilmesi nedeniyle triboelektrik etkiyi ifade ederken
sadece dielektrik katsayisina bagli kalmanin dogru olmayacagini belirtilmistir [39].

Kisa siireli temas ve ayrilma sonucu yiik, farkli malzemelerin ylizeyinde olustugu
icin meydana gelen durumu ifade etmek adina “kontak elektrifikasyonu”, “statik yiik”
veya “temas yiikii” gibi terimlerin kullanildigina rastlamak miimkiindiir. 1800'lii yillarda
olusturulmaya baslanan "triboelektrik seriler" listesi yillar i¢inde genislemistir. Diaz ve

Felix-Navarro 2004 yilinda yaptiklar: ¢calismada 1898, 1955, 1962 ve 1987 yillarindan
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sectikleri yayinlardaki listeleri karsilagtirmiglar ve polimerler i¢in yar1 kantitatif tribo-
elektrik dizi listesi olusturmayr amaglamiglardir [40]. Ciinkii polimerler kolay
ulasilabilirlik, esneklik, hafiflik, ucuzluk ve ¢ok yonliiliik gibi avantajlari ile diger bir¢cok
alanda oldugu gibi triboelektrik malzeme ve uygulama alaninda da 6n plana ¢ikmaktadir.
1986'da Yamamoto ve Scarlett, bir par¢acigin ¢arpma ekipmani tarafindan darbeye maruz
birakildiginda polimer pargaciklar: tarafindan iiretilen triboelektrik yiikii deneysel olarak
incelemistir [41].

Diinyanin artan enerji talebi, 6zellikle triboelektrik nanojeneratorlerin kullanima
girmesiyle yenilenebilir enerji alanindaki ¢aligmalara yeni bir yon vermistir [42,43].
Sekil 2.9'da malzemelerin elektron verme veya elektron alma egilimlerine gore
diizenlenmis triboelektrik bir seri verilmistir. Sekilde goriildiigii gibi, sag ve cilt temas
ettirildiginde pozitif yiiklenir ve 6rnegin PVC sandalye gibi farkli bir malzemeye dogru
yonlenir. Ozellikle cildin daha kuru oldugu kis aylarinda bu durum daha belirgin
yasanmaktadir. Yapilan calismalarla, secilen iki malzemeden birinin negatif uca,
digerinin pozitif uca yakin oldugu yani iki malzeme arasi uzaklik artti§i durumda,
triboelektrik etkinin daha yiiksek enerji tiretimi meydana getirecegi ortak sonucu ortaya

cikmustir [44,45].
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Sekil 2.9 Malzemelerin elektron verme veya elektron alma egilimlerine gore diizenlenmis triboelektrik
serilerin listesi [46].

Triboelektrik jeneratorlerin dort ¢alisma modu, Sekil 2.10'da verildigi gibi dikey temas
ayirma modu, tek elektrot modu, yanal kayma modu ve serbest duran triboelektrik katman

modudur.
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Sekil 2.10 Triboelektrik jeneratorlerin ¢alisma modlari [46].

Yiirtirken gerceklestirilen temas ve ayrilma hareketinden enerji toplamak i¢in
yapilan bir ¢aligmada, ayakkabinin igine triboelektrik nanojenerator monte edilmistir ve
bu c¢aligma, triboelektrik alaninda yenilenebilir enerji liretimine yonelik 6nemli bir
yaklasimdir. Calismada, triboelektrik malzeme olarak biri polidimetilsiloksan (PDMS)
digeri polietilen teraftalat (PET) olmak tizere iki film ve iki triboelektrik film arasinda
elastik bir siinger kullanilmustir. Insan yiiriiyiisii sonucunda maksimum 220 V voltaj
degerine ve 40 mA akim yogunluguna ulasildigi ve bunun kiiciik elektroniklere giic
saglamak i¢in kullanilabilecegi belirtilmistir [47].

Nguyen ve Yang bagil nem ve hava basincinin triboelektrik enerji iiretimi
tizerindeki etkisini incelemistir. Bagil nemin etkisini belirlemek i¢in uygulanan mekanik
uyarma ayni tutulurken bagil nem %90'dan %10'a diisiiriilmiistiir. Ortam basincinda bagil
nem azaldik¢a iiretilen sarjda bir artis tespit edilmistir. Hava basincinin etkisini
belirlemek i¢in bagil nem %0'a yakin tutulurken hava basinci ortam sicakliginda 50 Torr'a
diistiriilmiistiir. Hava basinci azaldikga iiretilen sarjda bir azalma tespit edilmistir.[48]
Vasandani ve digerleri, iki triboelektrik katmanin temas kuvveti ve ylizey piiriizliiliigiintin

tiretilen triboelektrik yiik tizerindeki etkilerini incelemistir [49].
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Bunlarin yaninda riizgardan sudan ve tekstillerden triboelektrik enerji iiretimi ile
ilgili bir dizi deneysel arastirma ve inceleme yaymlanmistir [50-54]. Biyonik yiizgeg gibi
tasarlanmis ve yapilandirilmis ¢ok katmanli bir triboelektrik nanojenerator tarafindan
denizalt1 enerjisinin toplanmasi lizerine yapilan ¢alismadaki fikir, iiretilen enerjiyi en lst
diizeye ¢ikarmak i¢in operasyon sirasinda ¢ok alanli temas kurmak olmustur. Bu ¢alisma
icin rapor edilen tepe gili¢ yogunlugu, su dalgalarindan triboelektrik enerji hasadi lizerine
yapilan bazi benzer caligmalarla karsilastirildiginda, ideal test kosulu altinda 6nemli
ol¢iide yiiksek olan 444 W m 2 olarak rapor edilmistir [55-57]. Ayn1 y1l, Huang ve ark.
triboelektrik nanojeneratorler ile okyanus dalgasindan enerji tiretimi {izerine yapilan
deneysel calismalar1 derlerken, Slabov ve ark. dogal ve ¢evre dostu malzemeler
kullanarak gergeklestirilen triboelektrik enerji tiretimi konusundaki ¢aligmalari
incelemistir [58,59]. Rodrigues-Marinho ve ark. polimer bazli triboelektrik malzemeleri
ve bunlarin enerji liretim yeteneklerini incelerken, yesil ve ¢evre dostu uygulamalar i¢in
biyobozunur malzemelerin triboelektrik enerji hasadi Chao ve digerleri tarafindan
incelenmistir [60,61].

Arastirma gruplarindan bazilari, triboelektrik malzemeler iceren hibrit enerji
tiretimi gerceklestiren yapilar lizerinde ¢alismaya baglamistir. Hibrit enerji jeneratorleri
iceren triboelektrik malzeme ile ilgili ilk ¢aligmalardan biri Jung ve digerleri (2015)
tarafindan yapilmistir [62]. Calismalarinda, kontak ayirma ile 370 V tepe ¢ikis voltaji ve
12 mA.cm? akim yogunlugu ile ortalama giic yogunlugunun yaklasik 4.44 mW.cm™
oldugunu acgiklamiglardir.

Islam ve ark. (2020) tarafindan daha yiiksek voltaj c¢ikislar1 elde etmek igin
tasarlanan elektromanyetik ve triboelektrik katmanlardan olusan hibrit bir karo yapist ile
1200 V acik devre voltajina ve 5 mA kisa devre akimina ulasildigi ve bunun baz ticari
muadillerine kiyasla daha yiiksek oldugu bildirilmistir [63]. Ji ve ark. (2022), kitap
seklinde bir yapida piezoelektrik seramikler ve karbon siyahi iceren bir piezoelektrik-
triboelektrik hibrit enerji toplayici tiretmistir [64]. Calismada, piezoelektrik-triboelektrik
hibrit enerji toplayici tarafindan iiretilen maksimum agik devre voltaji 1043 V ve kisa
devre akim1 579 pA iken piezoelektrik enerji toplayicinin kendi basina sadece 10.1 V ve
2.02 nA ve triboelektrik enerji toplayicinin ise kendi basina sadece 391 V ve 130 pA
tirettigi ifade edilmistir. Sonug olarak, piezoelektrik-triboelektrik hibrit yapinin enerji
tiretiminin kendini olusturan yapilarin tek tek enerji iiretimlerinden oldukga yliksek

oldugu belirtilmistir.
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Bir bagka hibrit sistemde, triboelektrik ve fotovoltaik yenilenebilir enerji
sistemleri birlestirilmistir [55]. Calismanin amacinin hem giines 1s1gindan hem de yagmur
damlalarindan enerji toplamak oldugu bu nedenle giine¢ 1sinlarinin gecebilmesi igin
yapida seffaf elektrot olarak indiyum kalay oksit (ITO) kullanildigi agiklanmustir.
Uretilen seffaf tribolelektrik/fotovoltaik jeneratdriin giines altinda iyi calistig1 ve ayrica
yagmurlu bir giinde 6 V agik devre tepe voltaji ve 0.8 pA kisa devre akimi iirettigi ifade
edilmistir. Triboelektrik etkinin bilesenlerden biri oldugu hibrit yenilebilir enerji tiretimi
gergeklestiren yapilar iizerine daha bircok degerli deneysel calisma yapilmakta olup

sayilarinin hizla artacagi beklenmektedir.
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3. YONTEM

3.1. Hammadde Tedarigi ve Karakterizasyonu

Calisma kapsaminda TisC2 MXene fazli bilesigin eldesi i¢in Universitemiz
laboratuvarinda Yiiksek lisans programi kapsaminda iiretilen ve TUBITAK 1002 ile
desteklenen 221M584 nolu projeden elde edilen TisSiC, MAX faz tozu iiretim prosesi
takip edilerek iiretimler gergeklestirildiginden, MAX faz tiretimi ile ilgili ayrintili proses
burada verilmemistir. Uretilen MAX faz tozunun yapisal karakterizasyonu i¢in X-Isinlar1
Difraktometresi (XRD), partikiil boyutu ve dagilimlari i¢in ise Zetasizer tane boyut 6l¢iim
cihazi kullanilmis olup bu analizler hizmet alim1 olarak gergeklestirilmistir. MAX fazdan
MXene faza gecis icin asindirma isleminde hidrojen floriir (HF), reaksiyon hizi ve

oksitleyici i¢in hidrojen peroksit (H202) kullanilmistir.

3.2. Kompozisyon Tasarim ve Malzeme Uretimi

Ti3Co MXene faz1 bilesigini hazirlamak igin TizSiC2 MAX faz1 hammadde olarak
kullanilmistir. Kullanilan hammaddenin ortalama tane boyutu 1 pm oldugu goriilmiistir.

Uygulanan regete bilesimi;

Ti3SiCo+ 3HF+H20,-TisCo+ Hy + SiF3 (3.1)
Denkleminde mol oranlarindan faydalanilarak hazirlanmistir. Literatiirde TizCa
MXene fazinin saf olarak elde edilmesi ve reaksiyonun istenilen boyutta kalmasi ig¢in
asindirma asamasinda kullanilan HF ve H>O, miktar1 6nem arz etmektedir.
Literatiirde MXene fazi tozlarinin saf olarak elde edilmesinde ve reaksiyonun
istenilen sonucu vermesi adina, MAX faz tozlarinin asindirma ¢ozeltisi, 100 mililitrelik
teflon beher igerisinde 45 ml HF ve 5 ml H20: eklenerek olusturulmustur. Olusturulan

karisim 2 saat bekletilmistir. Igerisine 3 gr MAX tozu kademeli olarak ilave edilmistir.
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Sekil 3.1 MAX faz1 tozlarinin HF asit icerisinde MXene faza gecisi.

6 asamada, 1 saat icerisinde esit sekilde eklenen MAX tozlarinin bulundugu
soliisyon kab1, olusacak tepkime ekzotermik olacagi i¢in sekil 3.1°de goriildiigii iizere buz
banyosu igerisinde 2 saat bekletilmistir. 12, 48 ve 96 saat bekleme siiresi ile planlanan
tretim 3 ayr1 recete haline getirilmistir. Asit derisimi 3,5 ve 7 mol olacak sekilde
hazirlanmis ve regete sayisi 9’a ulasmistir. 4 ayri asit ile yapilan bu islem sonucunda

recete sayisi 36’ya ulagmistir.
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Sekil 3.2 Asidik asindirma iglemi sonrasinda yapidaki asidin uzaklastiriimast.

Manyetik karistirici iizerinde manyetik balik yardimi ile karistirilan ¢ozeltinin
recete siiresi boyunca ortamda gaz cikisi olmustur. Bu yiizden ¢aligmanin bu asamasi
ceker ocak igerisinde gerceklestirilmistir. Regete siliresini tamamlayan ¢ozeltiler SOml’lik
santrifiij tiiplerine doldurulmustur. Santrifiij islemine alinan olan ¢ozelti sekil 3.3°te
goriildiigii gibi her islemde siiziiliip deiyonize su doldurulmus ve islem tekrarlanmistir.

Santrifiij islemi pH diizeyi ‘6’ oluncaya dek tekrarlanmistir.
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Sekil 3.3 Santrifiij islemi ve yapinin MXene faza déniismesinin ilk muayenesi.

Santrifiij islemi tamamlanan MXene faz1 tozlar1 kurumasi i¢in 24 saat 60°C’de
Etliv firmi igerisinde bekletilmistir. Kurutulan MXene fazi tozlari, gezegensel degirmen
icerisinde seramik bilyeler ile 6gitiilmiistiir. Gezegensel degirmen igerisinde 450 rpm
hizda ve 24 saat siire ile islem goren pul haldeki MXene’lerin nano boyutta toz haline
geldigi goriilmiistiir. MXene fazi tozlarinin bu asamalardan sonra kullanima hazir hale

geldigi goriilmistiir.
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3.3.  Film Uretimi

Film tiretimi Polivilidin Floriir (PVDF) polimeri icerisine MXene takviyesi ile
gerceklestirilmistir. Pellet formunda bulunan 10gr PVDF polimeri, 30ml Aseton, 40ml
DMF ve 30ml DMAC olacak sekilde hazirlanan 100 ml ¢oziicli igerisine eklenmistir.
Manyetik karistiricida manyetik balik ile karisirken 60°C’ye sabitlenerek ¢ozdiiriilen
karisim 2 saatlik islem sonrasinda hazir hale gelmistir. Solvent dokiim teknigi
kullanilarak petri kabi icerisine 10ml karisim dokiilmiistiir. 24 saatlik bekleyisin ardindan
¢oziiclisi uzaklagsan ve film hale gelen yapilar triboelektrik deneyler i¢in hazir hale

gelmistir.

Sekil 3.4 Farkli parametrelerde iiretilen film yapilari
3.4. Triboelektrik Testler icin Numune Hazirlama

Hazirlanan film yapilarin triboelektrik etkisinin test edilebilmesi icin elektrot
gorevi gormek iizere kullanilan aliiminyum folyo, film yiizeylere cift tarafli bant ile
sabitlenmistir. Maksimum temas ylizeyi olusturabilmek icin ¢ift tarafli bant sadece
cerceve seklinde ve 1-2 mm genisliginde kesilerek kullanilmigtir. Hazirlanan numuneler,

onceki boliimde Sekil 2.10’da verilen dikey ve yatay modlarda test edilmistir.
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Sekil 3.5 Triboelektrik dzellikleri incelenen film yapilanin test agamasi.
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4, TARTISMA, SONUC VE ONERILER

4.1. Uretilen MXene Tozlarimin Karakterizasyonu

Elde edilen MXene tozu i¢in X-Isinlar1 Difraktometresi (XRD), partikiil boyutu
ve dagilimlar i¢in ise Zetasizer tane boyut 6l¢lim cihazi ve morfolojisinin ve elementel
analizinin incelenmesi i¢in taramali elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dagilim X 1511
spektrometresi (EDS) kullanilmistir. Yogunluk oOlgiimii Argsimet metoduna gore

gergeklestirilmistir.

411 Faz Analizi

5.0
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Sekil 4.1 MAX tozun 3M HF ve H,0; igerisinde 12-48-96 saatlik asindirma islemi sonucunda olusan 5-
80 derece araligindaki XRD goriintiileri.

XRD sonuglarinda literatiirden alinan latis parametreleri ve pik pozisyonlar sirasi
ile (002), (004), (006), (008), (111), (200), (110) konumunda ve 8.75, 18.73, 27.3, 35.8,
42.01 ve 61 derecededir.
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Sekil 4.2 MAX tozun 5M HF ve H,0; igerisinde 12-48-96 saatlik asindirma islemi sonucunda olusan 5-80
derece araligindaki XRD goriintiileri.

Uretilen numunede de goriilmektedir ki ana pikler dogru pozisyonlarda

konumlanmislardir.
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Sekil 4.3 MAX tozun 7 M HF ve H,0; igerisinde 12-48-96 saatlik agindirma islemi sonucunda olusan 10-
80 derece araligindaki XRD goriintiileri.
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Sekil 4.4 MAX tozun 12 saat HF ve H,O; igerisinde 3-5-7 molarlik agindirma islemi sonucunda olusan 5-
80 derece araligindaki XRD goriintiileri.
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Sekil 4.5 MAX tozun 48 saat HF ve H,0- igerisinde 3-5-7 molarlik agindirma islemi sonucunda olusan 5-
80 derece araligindaki XRD gériintiileri.
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Sekil 4.6 MAX tozun 96 saat HF ve H20; igerisinde 3-5-7 molarlik asindirma iglemi sonucunda olusan 5-
80 derece araligindaki XRD goriintiileri.
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Intensity (a.u)

Pure Ti;SiC, MAX]

- 41.._“ ll

1.0 2.0 3.0 4I0 5I0 60
20 (deg.)

Sekil 4.7 . MXene fazin Qandeel ve ark. (2020) tarafindan iiretildigi ve incelendigi ¢alismada yapilan XRD
analizi sonucu.
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Sekil 4.8 MAX tozun 3-5-7 M HNOs igerisinde 12 saatlik asindirma islemi sonucunda olusan 5-80 derece
araligindaki XRD goriintiileri.

MAX fazin yapisinin degismedigi ve MXene faza gegis olmadigi

gbzlemlenmistir.
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Sekil 4.9 MAX tozun 3-5-7 M HCl igerisinde 12 saatlik agindirma iglemi sonucunda olusan 5-80 derece
araligindaki XRD goriintiileri.

MAX fazin yapisiin degismedigi ve MXene faza gecis olmadigl

gbzlemlenmistir.
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Sekil 4.10 MAX tozun 3-5-7 M H,SO4 igerisinde 12 saatlik agindirma islemi sonucunda olusan 5-80 derece
araligindaki XRD goriintiileri.

MAX fazin yapisinin degismedigi ve MXene faza gecis olmadigl

gbzlemlenmistir.

4.1.2 Mikroyapi Tane Boyutu ve Dagilimi Analizi

Tane boyutu ve tane boyutu dagilim bilgileri, tane boyutu Ol¢iim cihazi ile
gerceklestirilmis olup taneciklerin nano boyutlar1 ve bunlarin dagilimlariyla ilgili bilgiler

yorumlanmustir.

Particle Size Distribution
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Sekil 4.11 5M HF igerisinde 12 saat asindirma sonucu elde edilen tozun tane boyut analizi.
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Numunenin boyut dagilimina bakildiginda d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri sirast
ile 2.787, 7.375 ve 28.564 seklindedir.

Size (um) | Vol Under % Size (um) | Vol Under % Size (pm) | Vol Under % Size (um) | Vol Under % Size (pm) | Vol Under % Size (um) | Vol Under %
00 00 0105 000 1096 128 11482 [ 120776 100.00 | 15895 | 10000 |
0o 000 0120 0.00 1299 154 13.183 TOET 133038 100.00 1445440 10000
oms3 000 013 000 1445 195 15.136 T4.65 158489 100.00 1658.587 10000
oms 000 015 000 1660 260 17.378 T840 181970 100.00 1905.461 10000
om7 000 0182 0.00 1905 366 19.953 8193 208930 100.00 2187762 10000
0.020 000 0209 0.00 2188 528 2908 8’25 230883 100.00 2511.886 10000
0.023 000 0240 0.00 2512 754 26.303 ®|H 275423 100.00 2884 132 10000
0.026 000 0278 0.00 2884 1080 30.200 w1.07 36228 100.00 3311311 10000
0.080 000 0.316 0 331 1500 AT 6349 363078 100.00 3801804 100.00
0.085 000 0363 0.8 3802 019 .1 553 416869 100.00 4355158 10000
0040 000 0417 018 4365 03 45708 4719 4TRE30 100.00 501872 10000
0.046 000 0479 030 5012 ek’ 52481 w47 540541 100.00 754,309 10000
0.062 000 0550 0.4 5754 883 60.256 w37 630957 100.00 GEDE.934 10000
0.060 000 0631 060 6.607 4518 9.183 o= L) 724436 100.00 585776 10000
0.089 000 0724 07 7585 51.19 79.433 =T 831764 100.00 8709.636 100.00
0.079 000 082 0. 8710 5673 91.2M 100.00 954993 100.00 10000.000 10000
0.0: 000 085 1.08 10.000 6178 104.713 100.00 1096478 100.00

Sekil 4.12 5M HF igerisinde 12 saat agindirma sonucu elde edilen tozun tane boyut analizi.

Particle Size Distribution
g { 100
5 1 B0
= 4
“" { 60
|-
= 1 40
2
1 {20
801 0.1 1 10 100 1000 3008

Particle Size (um)

Sekil 4.13 5M HF icerisinde 48 saat asindirma sonucunda elde edilen MXene tozun tane boyut analizi.

Numunenin boyut dagilimina bakildiginda d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri sirasi
ile 2.624, 8.604 ve 49.928 seklindedir.

Size (um) | Vol Under % Size (um) | Vol Under % Size(pm) | Vol Under % Size (um) | Vol Under % Size (um) | Vol Under % Size (pm) | Vol Under %
0o 0.00 0108 0.00 1.0%6 135 11.482 5687 120226 100.00 1258925 100.00
0011 0.00 0120 0.00 1.259 117 13.183 59.66 138038 100.00 1445440 100.00
0m3 0.00 0138 0.00 1445 238 15.136 6233 158489 100.00 1659.587 100.00
0.Ms 0.00 0.158 0.00 1.660 330 17.378 64.99 181.870 100.00 1905.461 100.00
0m7 0.00 0.182 0.00 1.905 463 19.953 6777 208930 100.00 2187.762 100.00
0.020 0.00 0209 0.00 2188 650 72909 T70.74 230883 100.00 2511.886 100.00
0023 0.00 0.240 0.00 2512 904 26.303 7394 275423 100.00 2834.032 100.00
0,026 0.00 0.275 0.00 2.884 1233 30.200 77.36 316.228 100.00 331131 100.00
0,030 0.00 0.316 0.m am 16.37 M.674 B0.91 363.078 100.00 3801.694 100.00
0,035 0.00 0.363 0.08 3.802 205 .81 B4.49 416.869 100.00 4365.158 100.00
0.040 0.00 0417 017 4.365 xH 45.709 B87.94 4TB.630 100.00 5011.872 100.00
0046 0.00 0479 07 5012 358 52481 a1.10 540541 100.00 5754309 100.00
0052 0.00 0.550 0.38 5.754 3688 650.256 93.84 630957 100.00 GE06.934 100.00
0.060 0.00 0.63:1 051 6.607 4186 §9.183 96.08 724435 100.00 To85.776 100.00
0.069 0.00 0724 0.66 7.586 46.36 T9.433 9783 831.764 100.00 8709.636 100.00
0.079 0.00 0.832 083 8.710 5033 91.201 98,08 954803 100.00 10000.000 100.00
0091 0.00 0855 106 10.000 5380 104.713 0084 1096478 100.00

Sekil 4.14 5M HF igerisinde 48 saat agindirma sonucunda elde Edilen MXene tozun tane boyut analizi.
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Sekil 4.15 5M HF igerisinde 96 saat asindirma sonucunda elde edilen MXene tozun tane boyut analizi.

Uretim sonrasinda 24 Saat Gezegensel Degirmen Yardimi ile Ogiitiilmiistiir.

Numunenin tane boyut dagilimina bakildiginda d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri sirasi ile
0.669, 1.906 ve 11.293 seklindedir. Yapida biiyiik 6lciide nano boyuta gecildigi

sOylenebilmektedir.

Size (um) | Vol Under % Size (um) | Vol Under % Size (prm) | Vol Under % Size (pm) | Vai Under % Size(um) | Vi Under % Size (pm) | Vol Under %
000 0.0 0105 0.00 1006 2514 11482 2010 120226 2000 1258925 100.00
oo 0u00 0120 0.00 1250 3070 13183 ARG 138038 100.00 1445440 100.00
o3 000 013 0.00 1445 kit 15.136 8233 158450 100.00 1650587 100.00
s 0.0 0158 0.00 1880 437 737 2388 181.970 100.00 1005461 100.00
o7 000 oig2 0.00 1.805 4000 1heR 9504 208830 10000 2187762 100.00
0.020 0100 0209 .00 2188 8657 ek 1.x] 8630 230883 10000 2511.886 100.00
03 0.0 0240 004 2512 a2 26303 arav 2754 100.00 2834032 100.00
0.028 000 0275 0.3 2584 BETR 20200 8622 36228 10000 B1an 100.00
0.030 000 0316 n.e2 aan 7402 MET4 9834 szl 10000 36801304 100.00
0.0ms 000 03683 1.60 3802 Th4T 3B 2028 416860 10000 4305 158 100.00
0.0£D 000 0417 n 4385 an 45702 2052 47EE30 10000 5011872 100.00
0.088 0u00 0473 473 a2 a7 241 el 454 100.00 Srs43m 100.00
0.0s2 0u00 0580 a2 5754 84T 80.256 oo7s 330,087 100.00 3606934 100.00
0.050 0u00 031 a7 G607 7.8l a0.133 2080 T44% 100.00 THAETTG 100.00
0.052 0u00 0724 11.88 7586 a8z Th4323 9a85 831764 100.00 amea3s 100.00
oo 0u00 0832 15,65 271 387 1.2 oo 954003 100.00 10000.000 100.00
oo 0u00 0055 .08 10.000 3035 104712 0005 1096.478 100.00

Sekil 4.16 5M HF igerisinde 96 saat asindirma sonucunda elde edilen MXene tozun tane boyut analizi.

Volume (%)

Uretim sonrasinda 24 Saat gezegensel degirmen yardimi ile dgiitiilmiistiir.
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Sekil 4.17 7M HF igerisinde 48 saat agindirma sonucunda elde edilen MXene tozun tane boyut analizi.
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Numunenin boyut dagilimina bakildiginda d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri sirast
ile 2.578, 6.616 ve 22.726 seklindedir. Artan asit derisiminin numunenin boyutunda etkili

oldugu gozlemlenmistir.

Size (pm) | Vol Under % Size (um) | Vol Under % Size (pm) | Vol Under % Size (um) | Vol Under % Size (pm) | Vol Under % Size (pm) | Vol Under %
0.00 0.00 0106 000 1.096 105 11482 T9.74 120226 98.88 1268.925 100.00
0.011 0.00 0120 0.00 1.259 137 13.183 T9.62 138038 99.10 1445.440 100.00
0.03 0.00 0138 0.00 1445 180 15136 8294 158489 9.23 1659.587 100.00
0.05 0.00 0.158 0.00 1.660 278 17.378 B85.76 181.970 9.3 1905.461 100.00
0.7 0.00 0.182 0.00 1.908 418 19.853 8313 208930 99.39 2187.762 100.00
0.020 0.00 0209 000 2188 6.30 2908 9011 239883 99.51 2511.886 100.00
0.023 0.00 0.240 000 2512 932 26.303 91.72 215423 99.67 2854.032 100.00
0.026 0.00 0275 0.00 2.884 1337 30.200 9303 316.228 99.84 3311311 100.00
0.030 0.00 0.316 0.01 3 1851 MET4 .10 363.078 ga.97 3801.604 100.00
0.035 0.00 0.363 0.08 3.802 2465 30N war 416.860 100.00 4365.158 100.00
0.040 0.00 0417 016 4365 357 45709 670 478630 100.00 5011.672 100.00
0.46 0.00 0479 025 5.012 3B 52481 96.34 549541 100.00 5754.399 100.00
0.052 0.00 0.550 0.36 5.754 46.37 60.256 96.90 630957 100.00 G606.934 100.00
0.060 0.00 063 046 6.607 53.52 69.183 G7.40 724435 100.00 7985776 100.00
0.069 0.00 0724 058 7.586 6013 79.433 G7.85 831.764 100.00 8709.636 100.00
0.079 0.00 0.832 070 8.710 66.04 9.2 9825 054003 100.00 10000.000 100.00
0.091 0.00 0955 084 10.000 2 104 713 9855 1096478 100.00

Sekil 4.18 7M HF igerisinde 48 saat asindirma sonucunda elde edilen MXene tozun tane boyut analizi.

Particle Size Distribution
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Sekil 4.19 7M HF igerisinde 96 saat asindirma sonucunda elde edilen MXene tozun tane boyut analizi.

Numunenin boyut dagilimina bakildiginda d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri sirasi
ile 2.559, 7.423 ve 45.322 seklindedir.

Size (um) | Vol Under % Size (um) | Vol Under % Size (pm) | Vol Under % Size (pm) | Vol Under % Size (um) [ Vol Under % Size (um) | Vol Under %
0.010 0.00 0.105 000 1.0%6 158 11.482 6353 120.226 9812 1258925 100.00
0.011 0.00 0.120 0.00 1259 2.06 13.183 66.89 138.038 98.96 1445440 100.00
0013 0.00 0138 0.00 1445 273 15.136 69.98 156.489 99.54 1659.587 100.00
005 0.00 0.158 0.00 1.660 3.69 17.378 7287 181.870 99.98 1905.461 100.00
0.7 0.00 0.182 0.00 1905 5.05 19.953 75.66 208.930 100.00 2187.762 100.00
0.020 0.00 0209 0.00 2188 6.98 22.909 7837 230.883 100.00 2511.886 100.00
0023 0.00 0:240 0.00 2512 959 26.303 B81.02 275423 100.00 2884.032 100.00
0.026 0.00 0275 0.00 2884 1301 30.200 B35T 316.228 100.00 3311.311 100.00
0,030 0.00 0.316 0.00 331 1725 674 BaaT 363.078 100.00 3801.804 100.00
0,035 0.00 0363 00 3802 it a1 83T 416869 100.00 4365.158 100.00
0.040 0.00 0417 008 4.365 27 86 45708 9011 ATBE3D 100.00 5011.872 100.00
0.046 0.00 0479 0.19 5012 3380 52481 ST 549541 100.00 5754.399 100.00
0052 0.00 0.550 033 5754 i B0.256 93.16 630,957 100.00 BE06.934 100.00
0.060 0.00 0631 050 6.607 45.50 £9.183 .32 T24.435 100.00 T5R5.7T6 100.00
0.069 0.00 0724 069 T.586 50.80 T9.433 95.34 831.764 100.00 8709.636 100.00
0.079 0.00 0.832 043 8.710 56.56 91201 96.28 954.993 100.00 10000.000 100.00
0.091 0.00 0955 12 10.000 5078 14.713 G721 1096.478 100.00

Sekil 4.20 7M HF igerisinde 96 saat asindirma sonucunda elde edilen MXene tozun tane boyut analizi.
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4.1.3 Mikroyap:1 Karakterizasyonu

Elde edilen TisC, MXene fazli yapilarin yiizey morfolojisi taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Uretilen numunelerin tane boyutlari ve olusan kink
bantlar1 incelenmis olup mikroyap1 karakterizasyonu gergeklestirilmistir. Ayrica SEM
biinyesinde bulunan Enerji Dagilim Spektrometresi (EDS) ile elementel analiz yapilarak
MXene olusumu incelenmistir. XRD sonuglar1 incelendiginde pik pozisyonlarinin
konumlandiklari noktalar ve pik siddetlerinin yeterliligi g6z oniine alinarak, elde edilen

MXene tozlardan seg¢ilen 3 numunenin SEM ve EDS analizi yapilmistir.

-— lpm  COMU 8/11/2023 ipm  COMU 8/11/2023
10.0kV LED SEM WD 10mm  09:59:51 LE! s WD 10mm  09:42:56

lpm coMU 8/11/2023 — lpm coMU 8/11/2023
SEM WD 10mm  09:45:35 x10,000 10.0kV LED SEM WD 10mm  09:54:37

Sekil 4.21 SM/48 Saat HF ile kimyasal agindirma islemine tabi tutulan numunenin SEM goriintiileri.

Mikroyap1 goriintiilerinde 5M/48 Saat HF ile kimyasal asindirma isleminin
numune lizerinde katman aralarinin daha belirgin hale geldigi ve diisiik katman yapili

MXene fazlarinin tiretimine katkida bulundugu gézlemlenmistir.
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i =
— ilpm  COMU 8/11/2023 comu 8/11/2023
10.0kV LED SEM WD 10mm  13:50:08 s: WD 10mm  13:25:46

3
— lpm  COMU 8/11/2023
x15,000 10.0kV LED SEM WD 10mm  11:26:07

Sekil 4.22 5M/96 Saat HF ile kimyasal asindirma islemine tabi tutulmus numunelerin mikroyap1
goriintileri.

Mikroyapr goriintiilerinde 5M/96 Saat HF ile kimyasal asindirma isleminin
numune lizerinde katman aralarinin daha belirgin hale geldigi ve diisiik katman yapili
MXene fazlarinin iiretimine katkida bulundugu goézlemlenmistir. Sekil 4.17°de verilen
numune ile kiyaslandiginda kimyasal asindirma siiresinin artist sonucunda mikroyap1

icerisinde catlaklar ve kopan pargalar oldugu gézlemlenmistir.
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— imm  comu 9/11/2023 — imm  coMu 9/11/2023
10.0kV LED SEM WD 10mm  09:31:09 10.0kV LED SEM WD 10mm  10:32:47

[ 9/11/2023
WD 10mm  10:28:20

Sekil 4.23 Mikroyap1 goriintillerinde 7M/48 Saat HF ile kimyasal asindirma isleminin uygulandigi
numunenin SEM goriintiileri.

Numune iizerinde katman aralarinin daha belirgin hale geldigi ve diisiik katman
yapilt MXene fazlarinin tiretimine katkida bulundugu gozlemlenmistir. Sekil 4.17 ve
Sekil 4.18’de verilen numuneler ile kiyaslandiginda kimyasal agindirma siiresinin artist
ve asit derisiminin artmast sonucunda mikroyapi igerisinde catlaklar ve kopan parcgalar

oldugu gozlemlenmistir.
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Sekil 4.24 5M 48 Saat HF asit ile asindirma islemine maruz birakilan numunenin SEM/EDS goriintiisii.

3 ayr1 noktadan alinan analiz i¢in numune igerisinde stekiyometrik birlesimler goz

Oniine alinarak MXene fazlarin bulundugu sdylenebilmektedir. (Spectrum 3)

Sekil 4.25 5M 96 Saat HF asit ile asindirma islemine maruz birakilan numunenin EDS analiz sonucu.
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Artan asindirma siiresi ile mikroyap1 ve bag yapilarinda bozunmalara ugradig:

gbzlemlenmistir.

Electron Image 1
& Tt Ry

Sekil 4.26 7M 48 Saat HF asit ile asindirma islemine maruz birakilan numunenin EDS analiz sonucu.

Artan kimyasal agindirma siiresi ve asit derigsimin mikroyapida bozunmalara yol
actig1 gézlemlenmistir. Yapi igerisinde MXene fazin bulundugu, bolgeler igerisinde

ayrilmis katmanlar ve stekiyometrik birlesimin ylizdeleri lizerinden belirlenmistir.
4.1.4 Triboelektrik Testler

Triboelektrik 6l¢timler i¢in hazirlanan numuneler, temas ayirma yani dikey temas
modunda ve kayma yani yatay temas modunda test edilmistir. Bu sirada olusan
triboelektrik etki, UNI-T UTD2102CEX marka ve model dijital osiloskop ile kayit altina
alinmigtir. Testler en az 5 tekrarli olacak sekilde gergeklestirilmistir. Laboratuvarda,
221M584 nolu proje kapsaminda gergeklestirilen iiretim parametre ve yontemi takip
edilerek iiretilen MAX fazli yapilardan HF ile 5 M ve 96 saatlik secici asindirma ile
iiretilen MXene yapilar kullanilarak gerceklestirilen triboelektrik test sonuglarina ait

gorseller Sekil 4.27°de verilmistir.
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Sekil 4.27 Hazirlanan numunelerin triboelektrik test sonuglarina ait gorseller

Sekil 4.27°de calisma kapsaminda iiretilen MXene yapilarin PVDF’e takviye
edilmesi ile hazirlanan numunelere ait dikey temas modu voltaj tiretimleri (a-d) ile yatay
temas modu voltaj {iretimleri (€) ve test set-up verilmistir. Numunelere uygulanan temas
alan1 degistirilerek iretilen voltajlar kayit altina alinmistir. Dikey temas modunda, temas
ettirilen ylizey alaninm biiytikliigiine bagl olarak 20-30 volt agik devre voltaj iiretimi
gerceklesmistir. Yatay temas modunda ise islem sirasinda numuneler arasi temas alani
degistiginden iiretilen voltajin buna bagl olarak degistigi (Sekil 4.27 (e)) goriilmektedir.
Kii¢iik temas alaninin diisiik voltaj tiretimine, biiylik temas alaninin ise daha yiiksek voltaj
tiretimine neden oldugu hem dikey hem de yatay temas modlar1 ile yapilan dl¢timlerde

gorilmiistiir.
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5. SONUC VE ONERILER

Laboratuvarda iiretilen MAX fazi, hidroflorik asit (HF), hidroklorik asit (HCI),
stlfirik asit (H2SO4) ve nitrik asit (HNO3) olmak tizere 4 ayri asit ile kimyasal asindirma
islemine maruz birakilmistir. islem 3 ayr1 siire (12-48-96 saat) ve 3 ayr1 molaritede (3-5-
7 mol) gergeklestirilmistir. Toplamda 36 ayri regetede olasi faz degisikligi incelenmistir.
MXene tozlari XRD altinda karakterize edilmis ve partikiil boyutlar1 bir Zetasizer
araciligiyla belirlenmistir. HF ile yapilan kimyasal asindirma isleminde 5 ve 7 molar asit
ile yapilan 48 ve 96 saatlik islemle iiretilen tozlarin XRD paternlerinde MXene’den
beklenen pikler elde edilmis ve MXene iiretiminin gergeklestigi tespit edilmistir. Tane
boyut analizi ve Scherer denklemi ile gergeklestirilen degerlendirmede 5 molar HF ile 96
saat gerceklestirilen kimyasal asindirma islemi neticesinde hedeflenen < lpm tane
boyutuna ulasilmistir. SEM ve EDS analiz sonuglar1 katmanli MXene yap1 olusumunu
cok net bir sekilde gostermektedir.

Uretilen ve analiz edilen MXene tozu daha sonra polimer ¢ozeltisine eklenerek
solvent dokiim yontemi ile film yiizeyler iiretilmistir. Uretilen filmlerin voltaj olusumlari
bir osiloskop yardim ile takip edilmis ve kayit altina alinmustir. Uretilen film yapilar
dikey temas ayirma modunda, yiizeyler arasi temas eden alana bagli olarak 20-30 volt,
yatay temas ayirma modunda ise yine ylizeyler arasi temas eden alana bagl olarak 6-18
volt aras1 agik devre tepe voltaj iiretimi gergeklestirmistir. Yapilan tekrarlt dlgiimler
benzer sonuglar vermistir. Calisma kapsaminda yapilan analizler ve testler, iiretilen
MXene yapilarin basaril bir sekilde yiiksek saflikta iiretilebildigini gostermis olup farkli
uygulama ve kullanim alanlarinda degerlendirilmek {izere yeni caligmalara olanak

saglayacagi ongoriilmektedir.
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